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Résume :

L'une des valorisations possibles des espécesalégéjue nous avons envisagée est
I'extraction de leurs extraits dont I'importance@®emique est considérable. Notre étude s'est
portée sur le gingembre, vu son abondance relatiVe haute valeur ajoutée de son extrait,
cette derniere posseéde grace a ses principes, agtifpouvoir médicinal considérable.
L’extraction des essences et des oléorésines amaatans les rhizomes de gingembre, a été
réalisé par les méthodes classiques et par miatesonLes huiles essentielles et les
oléorésines extraites, sont analysées par la chognagphie en phase gazeuse couplée a la
spectrométrie de masse (GC/MS); ce qui a permisiedpart d’identifier plusieurs composeés
dont les principaux sont : Zingiberéne, Curcumén&ijngerol et ie n-Shogaol. D’autre part,
d’établir une analyse quantitative a partir de cdmaaces deux procédés étudiés. Une
comparaison des deux techniques d’extraction a&gafement faite du point de vu énergie,

temps d’extraction, qualité des extraits et pradectle I'environnement.

Summary:
Among the possible valorization of plant speciest the considered is the extraction

of their essences, whose importance economic isiderable. They have applications in the
most varied fields, food processing, pharmaceytmasmetics and perfumes. Our study has
focused on the ginger. With this intention, theeesial oil and oleoresins of ginger was
extracted, by conventional method and microwaveeBisal oils and oleoresins extracted are
analyzed by gas chromatography coupled with speeiy of mass (GC/SM), allowing one
hand to identify several compounds: zingiberenetc@uene, n-gingerol and n-shogaol.
Secondly, to establish a quantitative analysis freach of the two processes studied. A
comparison of these extraction techniques was ethriThe selected parameters are the

energy, extraction time, quality extracts and emvinental protection
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Introduction générale

Les premiéres techniques d’extraction des prodaridsnatiques d’origine végétale ont
vu le jour lorsque 'homme a pris conscience detdiét de la nature qui I'entourait et de ses
bienfaits. Depuis ces temps trés anciens, les shkgetivilisations du monde entier ont chacune
apporté une pierre a I'édifice dans le domainéeadearhaction.

Les Egyptiens utilisaient une technique d’enfleeramy de diffusion de molécules
aromatiques sur divers support gras. En Asie, &odions et tisanes étaient préférées. Si
I'apparition du feu, fut I'un des événements magedans l'histoire de I'hnumanité, il fallut
cependant attendre I'avénement de la civilisatisab& pour qu'un usage en soit fait dans le
domaine de l'extraction.

Plus tard, la civilisation Arabe dont Bagdad, Baaset Damas étaient les principaux
centres commerciaux, développa le commerce des®picdes aromates, et donna une grande
impulsion a I'Art de la distillatiof?.

C’est Geber (721-815), qui mentionna le premiefai®mn écrite, la description de la
distillation « seche » et celle par l'intermédiatte I'eau. L’Alambic est incontestablement
associé a Avicenne (930-1037), tout comme le vimsentin est associé a Giovanni Baptista
della Porta (1540-1615).

L’ére industrielle a pris peu a peu le pas surenain empirisme et développa ainsi de
nouvelles techniques de distillation. Aujourd’hwila distillation » telle que I'avait élaborée les
scientifiques Arabes, n’est plus a proprement pdaleseule technique d’obtention des huiles
essentielles. Les nouvelles technoiogies telleslegi@xtractions par les fluides supercritiques
ou par les micro-ondes, plus sophistiquées, sa@trd@is mises a contribution afin de pouvoir
obtenir des extraits aromatiques d’origine végétldequalité accrue et dans des délais plus
courts par rapport a ceux des techniques traditites En effet, la technologie micro-ondes
réputée pour ses qualités en termes de spéciétitle rapidité de chauffage n’est pas restée
insensible a ce domaine de I'extraction puisqupuideles premiers brevets parus au début des

années 1990, plusieurs méthodes d’extraction éegistr microondes ont été développées.

Ce mémoire de thése composé de trois parties abpbute présenter le travail effectué
pour la conception, la mise au point, et la valirt de cette nouvelle technique d’extraction

assistée par micro-ondes.

. La premiere partie consacrée a un tour d’horizdmidgraphique s’articule

autour de quatre axes principaux :

Optimisation et comparaison des cinétigues d'etiom des extraits de gingembpar procédés

classiques et par micro-ondes @



Introduction générale

v Introduction a la notion d’huiles essentielles,

v’ les différentes méthodes d’extraction en abordarg particulierement I'extraction par
micro onde,

v' Le troisieme chapitre de cette méme partie estamwésa |I‘approche fondamentale du
processus, la définition des différentes étapéslentification du processus limitant.

v" Finalement, une description de la plante étudiédeeleur isolat aromatique seront
développés.

° La seconde patrtie, s’articule autour de trois axes

v'  Les étapes de la conception, et de la mise au plemtprocédés d’extraction par les
méthodes conventionnelles et par micro-ondes seritds.

v' La réalisation d’'une étude analytigue et compagatimtre les procédés d’extraction
innovants assistés par micro-ondes et les méthmdesiques, sur la cinétique d’extraction et la
composition chimique des huiles essentielles eptiEsésines de gingembre obtenues,

v' Modélisation de la cinétique d'extraction, dansbiet d’expliciter le phénoméne
d’extraction, I'étude environnementale, et I'étu&@nomique, dans le but de connaitre le colt

total d’'une analyse, par les deux méthodes, classigt micro-ondes.

. La derniere partie, se présente sous forme d‘'umelgsion générale sur les

différents travaux réalisés et les perspectivesaadgsns a mener.

Optimisation et comparaison des cinétigues d'etiom des extraits de gingembpar procédés
classiques et par micro-ondes
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Chapitre I-1

Les extraits aromatiques




Chapitre 1-1 Les extraits aromatiques

I-1.1. Introduction

L'homme a toujours recherché et utilisé les plantesn seulement a des fins
domestiques et alimentaires, mais aussi dans uthéwpeutique.

Il semblerait que ce soit les Egyptiens, dont tdiie remonte & plus de 4 000 ans qui
furent les premiers a tirer partie du regne végiak un souci esthétique et spirituel. De petits
récipients ayant, semble-t-il, contenant des egseatdes parfums ont été retrouvées dans les
sarcophages des rots

Les substances chimiques de synthese sont desascdstmortes dont les déchets non
éliminés et stockés dans certains organes pertuebetévitalisent 'lhommé. A 'inverse, les
huiles essentielles sont des produits naturelsdgueloppent une revitalisation intense de
I'organisme®. Ces molécules, de grand intérét pour la médecim@yraient jamais pu étre

découvertes sans la médecine traditionnelle.

Beaucoup de travaux sont réalisés dans ce selfait die I'importance incontestable des
huiles essentielles dans divers secteurs économiguenme par exemple, l'industrie de la
parfumerie et de la cosmétique, l'industrie alim@ei l'industrie pharmaceutique et plus
particulierement, la branche de l'aromathérapie gtilise leurs propriétés bactéricides et

fongicides.

I-1.2. Terminologie et définition

Les huiles essentielles sont des mélanges de ceéwpip®philes, volatils et souvent
liquides qui sont stockés dans des tissus végétdxtraits des plantes grace a des procédés
physiques (hydrodistillation, entrainement a laewapou expression a froid pour les huiles
d’agrumes}®.

Les huiles essentielles ne sont pas présentestalates les plantes : parmi les 800 000
especes végeétales recenseées, seules 10% sonesagmalsynthétiser une essence. Ces plantes
sont alors dites aromatiqués

Les produits obtenus par extraction avec d’autresgués que ceux cités ci-dessus ne
sont pas repris dans la définition d’huile essélatidonnée par les normes de I'Association

Francaise de Normalisation (AFNOR) Ceux-ci portent alors les noms de :

® Oléorésines (concretes et résinoides) : constituent des corgserm’épice, sont des
extraits liquide qui contiennent des principesrddaants volatils (huiles essentielles) et des

principes aromatisants non volatils (résines, Bujlsses, constituants acres) qui caractérisent

Optimisation et comparaison des cinétigues d'etiom des extraits de gingembpar procédés
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Chapitre 1-1 Les extraits aromatiques

la saveur, la couleur et d’autres aspects du prathuibase. lls sont obtenus par macération
d'une matiere végétale aromatique avec un solv@gan@ue qui sera €liminé par distillation
sous pression réduite en fin d'opératién'®.
v/ concréte : obtenu a partir d'une matiére premiére fraicherigine végétale, par
extraction au moyen d’'un solvant non aquétix
v' résinoide : obtenu a partir d'une matiere premiere seche gitoei végétale, par
extraction au moyen d’un solvant non aquétix

bY

® absolue :obtenue a partir d’'une concréete, par extractiohéthanol a température
ambianté??.

Bien qu'on les appelle huiles, ces substances mdiecment aucun corps gras,
contrairement a une huile végétale, une goutte spsur un papier s'évaporera sans laisser de
trace”),

Aujourd'hui les huiles essentielles sont aussi pited synthétiquement et on les trouve

sur le marché sous les deux formes.

I-1.3. Répartition botanique

Les huiles essentielles sont largement répandues ¢& regne végétal et sont
particulierement abondantes dans certaines famdtasme les rutacées, les labiées, les
coniferes, les myrtacées, les ombelliferes etdegdcées pour ne citer que les plus importantes.
Elles peuvent se retrouver dans tous les orgargetatdx commée?® ")

Racine (Vétiver) — bulbe (Ail) - rhizome (Gingempr&ige (Petits grains) - bois (Bois de Rose,
Cédre, Santal) - écorce (Cannelleguille (Citronnelle, Eucalyptus) — bourgeon (Pinyéve
(Encens, Myrrhe} Fleur (Ylang-ylang, Rose, Lavande) — fruit (Orahg graine (Muscade,
Anis)

I-1.4. Localisation des huiles essentielles dans la plante

Les huiles essentielles sont localisées dansttmiasme de certaines cellules végétales
sécrétrices qui se situent dans un ou plusieusnegde la plantde plus souvent situées sur
ou a proximité de la surface. Ces structures peitatesl*~:

v' Des canaux sécréteurs (coniferes).

v Des cellules sécrétrices isolées pouvant étreeépidues ou internes.

Optimisation et comparaison des cinétigues d'etiom des extraits de gingembpar procédés
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Chapitre 1-1 Les extraits aromatiques

v Des poils sécréteurs externes (labiées, géranjpoéésternes (eucalyptus).
Elles different par leur taille, leur paroi ou lexantenu, caractérisant parfois une famille
donnée. Elles jouent un réle important dans lardétation des conditions d'extraction des
produits volatils qu'elles contiennéfit

Cellules secrétrices Canaux sécréteurs Paches schuzolysigenes

Figure (1.01): Quelques organes sécréteurs d’huiles essentielles

I-1.5. Composition biochimique

Comme I'explique Garnerd®, les huiles essentielles constituent des mélanges
complexes de composés organiques possédant detustsuet des fonctions chimiques trés
diverses. Ainsi, par l'analyse instrumentale mode(ohromatographie gazeuse capillaire,
couplage chromatographie gazeuse — spectrométrienaise), on peut compter jusqu’'a
plusieurs centaines de composants.

A coté des composés majoritaires (entre 2 et 6rgament), on trouve des composeés
minoritaires et un certain nombre de constituastais forme de trac®. L'ensemble de ces
composés peut étre divisé en deux grands grdtires
Les terpénes :

Les composeés de type terpénique sont largemenbma®s dans les huiles essentielles.
Bien que les hydrocarbures terpéniques aient deststes tres diverses, ils sont formés d’'un
multiple pair ou impair d'unités de 2-méthylbut8-tiéne ou appelé encore isopréne. On
distingue ainsi selon le nombre d’atome de carlmamstituant les molécules de ce groupe: les
monoterpénes (©), les sesquiterpenes L les diterpénes ), les triterpenes, () et les
tétraterpenes {0). Les terpenes le plus rencontrés dans les hedlesntielles sont les terpénes
les plus volatils c’est a dire ceux dont la masséépulaire n’est pas trop élevée telles que les
mono et les sesquiterpenes.

Optimisation et comparaison des cinétigues d'etiom des extraits de gingembpar procédés
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Chapitre 1-1 Les extraits aromatiques

Les composés phénoliques :
Les composés phénoliques dérivés du phénylprop@s€s) sont beaucoup moins
fréequents que les terpénes. Souvent, ils sont gs, ales propényl phénols et parfois des

aldéhydes.

I-1.6. Facteurs responsables de la variabilité quantitative et qualitative des

extraits
Les huiles essentielles présentent une tres graadabilité, tant au niveau de leur

composition, qu'au plan du rendement des plantesigihe . Cette variabilité peut
s’expliquer par différents facteurs, que nous pogvegrouper en deux catégories :
Facteurs extrinseques en lien avec la méthode d’extraction :
+ Une mauvaise conduite de la distillation {fa

v'une mauvaise gestion de la chauffe ;

v'un mauvais refroidissement.
* A la carbonisation du matériel par contact ave@ble®is de la cucurbite donnant des huiles

avec des notes de br(f&;
* Aux alambics rouillés donnant une mauvaise coloratie I'huile ;
Facteurs intrinséques liés a I'espéce, au type de clone, a I'organeceoré, a l'interaction
avec l'environnement (type de sol ou de climat, et)au degré de maturité du vegétal

concerné, voire au moment de la récoite au couta jeirnée*?.

I-1.6.1. Impact du Biotope sur le Chémotype

- Biotope ou le milieu de vie : des conditions de synthésenatique propre au lieu de la
croissance de la plante entrainent l'apparitionnu#écules aromatiques particulieres. On
observera pour des huiles essentielles, issueg adhéme plante, mais provenant de zones
géographiques différentes, une variation du rendéme molécules aromatiques ainsi qu'une
variation de la nature de ces moléctités

« Chémotype: Les chémotypes (race chimiqueont tres fréquents chez les plantes
aromatiques et reflétent les variations de bioger#&es au Biotope. Il sera nécessaire de
s'assurer avec certitude de la composition chimidjuae I'huile essentielle, lorsqu'elle est

destinée a la thérapfe.
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Chapitre 1-1 Les extraits aromatiques

v Lumiére v Variationdu rendement en
v Température principes aromatiques
v’ Hygrométrie |::> v’ Variation de la nature des
v Utilisation d’engrais molécules aromatiques
BIOTOPE | > CHEMOTYPE
Figure (1.02): Facteurs de variations de la biogenése aromatique

I-1.7. Critéres de qualite et de tracabilite

Il est important de s’assurer de la qualité deilhassentielle utilisée : elle ne doit pas
étre coupée, allongée ou mélangée ni avec d’altiéss essentielles, ni avec des molécules de
synthese.

Pour éviter l'utilisation d’huiles essentiellesdifiées, les informations suivantes, signes
de qualité et tracabilité, doivent étre indiquéas!s flacon'” :

v' Variété botanique : un méme terme peut désigner des produits différée nom de
I'espece botanique doit figurer en francais etautren latin sur le flacon.

v' Partie du végétal d'ou est extraite I'huile essergile : certaines plantes peuvent
produire plusieurs huiles essentielles différestden les parties distillées.

v" Chémotype :une plante, de méme variété botanique, élaborduites essentielles de
composition biochimique difféerente (donc de prog@sédifférentes) en fonction de son origine
(pays, climat, altitude, sol, saison,...). Il estigpgnsable que le chémotype exact de chaque
huile essentielle soit indiqué sur I'étiquette pque I'utilisateur puisse faire la distinction.

v Mode d’extraction : il permet de savoir si I'huile essentielle a étéduite en utilisant

des solvants.

I-1.8. Role des essences au sein du végetal :

Le role des huiles essentielles dans la plantemestconnu™®.1l pourrait s'agir de
produits de déchets du métabolisme. Certains a@ensent qu'elles auraient des réfes*
v/ attractif, vis-a-vis des insectes afin de favorlaguollinisation,

v' barriére contre I'évaporation,
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v/ protecteur par action antiseptique vis-a-vis ddaggs microorganismes comme les
champignons.
D’autres considerent I'huile comme source énergétidfacilitant certaines réactions

chimiques, et conserve I'humidité des plantes desislimats désertiqués’.

I-1.9.Domaine d application des huiles essentielles

Les huiles essentielles entrent dans la compositlenparfums, de cosmétiques
(shampooings, gel-douches, cremes, laits, déodoraatporels), de produits d’entretien
(savons, détergents, lessives, assouplissantsxtie)teet de tout autre produit, comme par
exemple insecticides, désodorisants d’ambiancésdifirs, bougies. Elles sont aussi utilisées
comme arbmes pour ajouter aux aliments des oddorsaes saveurs. Enfin, elles ont certaines
propriétés thérapeutiques et des applications@nathérapié’.

I-1.9.1. Assainissement de l'air et des systémes de ventilation au moyen des

huiles essentielles

Les systemes de traitement dair des batiments uveeat de nombreux
microorganismes susceptibles d’avoir des effetagié$ sur la santé des personnes exposeées,
en particulier dans les milieux hospitaliers.

L'utilisation de produits désinfectants classiqgedfait de plus en plus au détriment de
la nature et des hommes puisque les produits chasiqitilisés sont souvent dangereux a
manipuler et participent a la dégradation de I'emviiement™”.

L'objectif de I'utilisation des huiles essentiellest de répondre de maniere écologique
aux divers problemes de contaminations des systémegentilation. Les huiles essentielles
sont généralement bien acceptées en diffusion rexerieet les réactions allergiques sont
considérablement réduites par rapport a l'utilmatide parfums et autres préparations
conventionnelles de nature synthétidtie.

Ces extraits de végétaux odorants sont I'objet alahmeuses recherches scientifiques
dans le domaine médical et ils ont démontré leficagfité pour le traitement de nombreuses
pathologies. Contrairement a la grande majorité agsnts antimicrobiens utilisés pour la

désinfection de I'air, ces substances ne sont pa®ot peu toxiques’.

Une étude anglaise récente a été mené par « Safiggas et Lindsey Gaun2004»
@4 sur lactivité bactéricide de bougies aux huileseesielles. Ces docteurs ont mis en
evidence que l'addition d'huiles essentielles dassbougies conduit a la mort de bactéries

telles que <scherichia Coli »ou le «staphylocoque doré. »Selon elles, l'effet observé
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provient de linteraction entre les vapeurs de beges essentielles (orange, thym ou
eucalyptus) et les ions électriques produits pdlalame de la bougie. De fagon intéressante,
ces deux chercheurs ont également mis en évidearecdans un lieu ou il ne serait pas prudent
d'avoir une flamme nue, le méme effet bactéricidet @tre obtenu par l'utilisation de prises
électrigues combinant les ions produits par la ghadlectrique et les huiles essentielles. Elles
estiment que l'effet obtenu pourrait étre ausscate que des désinfectants liquides, éliminant
pres de 100% des bactéries.
I-1.10. Mélange des huiles essentielles
Les effets antimicrobiens des associations d’Buissentielles, comme pour les
associations d’antibiotiques, sont définies seloatig interactions possibl€s’™
v'Indifférence : activité indépendante de la présence d’une duuiite ;
v' Additionnel : effet égal a la somme des effets de chaque huiles
v' Antagonisme: I'association diminue I'activité de I'une ou I'aa des huiles ;
v' Synergie: effet significativement supérieur a la sommeldaque I'huile.
Les connaissances des effets de ces mélanges &oltieure actuelle, toujours
empiriques et on peut imaginer qu’il pourrait esistin risque pour la santé si des personnes
prennent l'initiative d’utiliser des mélanges dieg dont les effets ne sont pas compatibles

I-1.11. Conservation des huiles essentielles

Les flacons sont en verre coloré ou en aluminiursoet bien fermés par un bouchon
étanche ne permettant pas I'évaporation. Les hsdleonservent entre 5 et 35 °C, a I'abri de la
lumiere. En respectant ces conditions, les huidsemtielles se conservent environ 5 ans, sauf

les essences de citrus qui se conservent $ans
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I-2.1. Introduction

Les huiles essentielles et les arbmes extraitsrir pkes plantes aromatiques et des
épices sont le résultat d’'un mélange complexe thstances volatiles. Ils sont généralement
présents a de trés faibles concentrations danddates a parfum. Avant de pouvoir utiliser ou
analyser de telles substances, il est nécessairesdextraire de leur matrice. Plusieurs
méthodes d’extraction ont été mises au point tejles I'hydrodistillation, I'entrainement a la
vapeur d’eau, et I'extraction par solvant volaiependant, les composés volatils sont connus
comme étant thermosensibles et vulnérables auxioBacchimiques. La perte de certains
constituants, la dégradation de certains compos8aturés par effet thermique ou par
hydrolyse, ainsi que la présence de résidus deastvorganiques plus ou moins toxiques
peuvent étre engendrés par ces techniques d’aegtract

Ces inconvénients ont attiré I'attention de plusselaboratoires de recherche et ont
permis la mise au point de nouvelles techniquestidietion des huiles essentielles et d’arbmes
beaucoup plus écologiques, utilisant des solvacissroxiques, et avec des quantités réduites.
Parmi ces nouvelles techniques figurent: I'extoactpar fluide supercritique, la détente
instantanée contrblée, et I'extraction assistéarparo-ondes.

Dans ce chapitre, nous rappelens, dans un preemaps, les principales techniques
d’extraction conventionnelles des huiles essepBe#it des extraits aromatiques actuellement
utilisées.

Dans un deuxiéme temps, nous décrivons les diffésemouvelles techniques
d’extraction, et nous abordons en particulier lescamismes d’extraction assistée par micro-

ondes.
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I-2.2. Les techniques d extraction des huiles essentielles :

I-2.2.i. Les techniques conventionnelles d extraction :

i.a. Hydrodistillation (HD)

L’hydrodistillation proprement dite, est la méthad®meée pour I'extraction d’'une huile
essentiellé’”, ainsi que pour le contrdle de qualité

Le procédé consiste a immerger la matiére premiégétale dans un bain d’eau (figure
2.01). L'ensemble est ensuite porté a I'ébullitggnéralement a pression atmosphérique. La
chaleur permet I'éclatement et la libération desémdes odorantes contenues dans les cellules
végétales”.

Les imperfections principales de cette opératiosident dans sa lenteur (liée a la
difficulté de diffusion), la quantité d’énergie impante gu’elle nécessite, sa nature non
quantitative, I'impossibilité de son automatisatiogt le risque de pertes de composeés

thermolabiles?®.

Thermomebe

reservoire dgay Y B e

Matiére B

|
[ ‘gl/ végétale + eau [H

— o ."_.M: . ?—r ."I
¢ e S sk b S !
v = _.Ilfl 5 II__!-"_:II. i C—_'::: '.I. f—l:'-
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1

J'I:l'— -

Figure (2.01: Montage de I'hydrodistillation
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i.b Entrainement a la vapeur d'eau (EV)

L'entrainement a la vapeur d’'eau est I'une des ouih les plus répandues pour
I'obtention des huiles essentielles. A la différeme I'hydrodistillation, cette technique ne met
pas en contact direct I'eau et la matiere végé&ateiter (figure 2.02). De la vapeur d’eau
fournie par une chaudiére traverse la matiere afgéituée au dessus d’une grille. Durant le
passage de la vapeur a travers le matériel, ladasEclatent et libérent I'huile essentielle qui
est vaporisée sous l'action de la chaleur pour éoron mélange « eau + huile essentielle ».
L’absence de contact direct entre I'eau et la mat&gétale, puis entre I'eau et les molécules
aromatiques évite certains phénomenes d’hydrolysed® dégradation pouvant nuire a la
qualité de I'huile.

Le mélange est ensuite véhiculé vers le conderetdigssencier avant d’étre séparé en

une phase aqueuse et une phase organique : Hssiéntiellé".

<+— Thermometre

, . T
Réservoir {
d’eau 3

Condenseur

i '-‘;.-'_ — o /

g :

¥ )

Matiere IJ‘|
végeétale R

La vapeur =
d’'eau

Figure (2.02) :Montage de I'entrainement a la vape
d’'eau

=
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i.c. L'extraction par solvants volatils

La technique d’extraction classiqg par solvant, consiste a placer dans un extrg, un
solvant volatil et la matiére végétale a traiteracg a des lavages successifs, le solva se
charger ermolécules aromatiques, avant d’étre envoyé au cdrateur pour y étre distil a
pression atmosphériquiee produit ainsi obtenu est appelé « concr.

Cependant, depuis quelques décennies, I'extrap@orsolvant a connu d’intéressal
améliorations, 'hydrodistillatior-extraction simultanée et I'extraction par Soxten sont les
principales. (Figure 2.03) :

L’hydrodistillation-extraction simultané : L’originalité et le principe deette technique
résident dans le contade la vapeur d’e¢ chargée de molécules aromatigiprovenant de
I’hydrodistillation et des vapeurs de solv: entrainant I'extraction des composés aromatis
de la phase aqueuse vers la p organique. Le passage des deux phases dans la
réfrigérante va permettre tmndensation et la séparation des deux phasedadpasie en U d
I'appareil .

L'extraction par l'appareil de Soxhl: consiste a faire passer a travers la matie
traiter contenue dans une cartouche de celluloséyx descendant de solvi frais condenseé a
partir d'un ballon a distillerQuand le liquide atteint le niveau de débordemantgsiphol
aspire la solution de la cartouche et la déchaegraiveau dans le ballon a distil ©?. Cette

technique d’extraction a été récemmcombinée aux micro-ondes aux ultr-sons™.

Y

N

ppareil Soxhle

/ants tis.
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+ Avantages de 1'extraction par solvants volatils

v’ Evite I'action hydrolysant de I'eau ou de la vapdigau™;

v' Elle permet de récupérer non seulement les mat@maniques volatiles, mais aussi
des matieres sapides non volatiles (composés pmjearrilants du poivre, du gingembre
ou du piment) ainsi que certains colorants lipidgutriglycérides et résines. C'est donc un
extrait beaucoup plus complét.

+ Inconvénients de I'extraction par solvants volatils

v Peut entrainer des risques d’artéfacts ;

v’ possibilités de contamination de I'échantillon mhes impuretés parfois difficiles a
éliminer.

1.2.2.ii. Les nouvelles techniques d’extraction :

Les technologies traditionnelles d’extraction seildjuide et d’entrainement a la
vapeur, dont certaines sont séculaires, ont celéesoniré leur efficacité mais aussi leurs
limites en termes de productivité, de rentabilitéde qualité des extraits. La nécessité de
dépasser ces limites a favorisé I'émergence dentdofiies nouvelles, dont font partie les

procédés d’extraction assistée par micro-offdes

ii.a. Extraction par fluide supercritique (EFSC)

Lorsqu’un fluide est placé dans des conditionsedapérature et de pression supérieure
au point critique il entre dans un état dit suptqere. C'est un état qui n'existe pas dans la
nature, il faut placer le fluide dans ces condgiate température et de pression pour qu’il
apparaisse.

Les fluides supercritiques ont des propriétés difiees de celles d’'un gaz ou d'un
liquide mais qui sont comprises entre les deuxomisune viscosité proche de celle d'un gaz,
une densité proche de celle du liquide avec un giowe diffusivité tres élevé par rapport au
fluide liquide. Ce qui facilite leur pénétrationrdades milieux poreux. Le fluide supercritique
posséde plusieurs avantages par rapport aux diféétats de ce fluidé”:

v" Un grand coefficient de diffusivité et un faiblesfficient de viscosité ;
v' Absence de tension de surface, ce qui augmenteougop de pénétration du fluide
supercritique.

Grace a sa faible température critique (Tc = 31°I€LQ se place en téte des fluides
supercritiques industriels. Le G®upercritique présente de nombreuses propriétésmtont
un solvant de choi%k”:
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v’ Pas de solvant résiduel a la fin du traitement;
v' Chimiquement inerte, pas de problémes d’oxydatioprdduit ;

v Non inflammable et abondant.

- o—p—
Stockage C® Compresseur Chauffage du £0
liquide

»

Détendeur et

Condensateur Séparatel
Extracteur

—> (0, a T'état supercritique

(0, a l'état supercritique + extrait —
—> (0, alétat gazeux m
—> (0, a l'état liquide

Figure (2. 04) : Principe d’extraction par CGsupercritique

ii.b. Extraction par détente instantané controle (DIC)

D'aprés Rezzoug et al.(1997, I'extraction par DIC consiste en un traitement
thermique de courte durée sous haute pression peuval’eau (de 1 a 8 bar) et haute
température (inférieure a 160°C) suivie d’'une dé&teprutale et tres rapide vers le vide
(pression de 50 mbar). Ce passage provoque une lbaisse de pression au voisinage du
produit. La température élevée du produit et laléapression relative en vapeur d’eau proche
de la pression du vide impliquent une autovapaasade I'eau du produit et de ses molécules
volatiles.

ii.c. Extraction assistée par micro-ondes

Les rayonnements micro-ondes sont des ondes étegreetiques qui se propagent
dans le vide a la vitesse de la lumiere, composdas champ électrique et d’'un champ
magnétique. Elles sont caractérisées par une finégusomprise entre 300 MHz et 30 GHz.

Dans le spectre électromagnétique les micro-oedestuent dans les hyperfréquences,
entre les ondes radios et I'infrarouge (Annexe).fiéguence de 2.45 GHz € 12,2 cm) est
généralement la plus utilisée pour les applicatiomdustrielles afin d’éviter le risque

d’interférence avec les radiocommunications etdesars®®.
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La fréquence de 915MHz fait en France I'objet delques applications de tempérage et
de décongélation dans I'industrie agroalimentdihetilisation de cette fréquence nécessite une

dérogation accordée par arrété préfectd?g?e

Cette technigue d’extraction a été utilisée danrenétude. C’est pourquoi nous

détaillons son principe dans ce qui suit.

1-2.3. Principe du chauffage micro-ondes

Le transfert de chaleur sous chauffage micro-onelds complétement inversé par
rapport au chauffage conventionnel. Le transfertltideur classique se transmet de I'extérieur
vers l'intérieur du récipient. Sous chauffage miormles, le volume traité devient lui méme
source de chaleur. On parle de dégagement de lauchde !'intérieur vers l'extérieur du
récipient. La paroi externe du réacteur est ploglé que ie cceur du réacteur dans le cas du
chauffage micro-ondes, et inversement pour le aastthuffage conventionnel par double
enveloppe, plaque chauffante et flamme. C’'est udarae chauffage instantané en volume et
non en surface’.

La figure (2.05) illustre les deux modes de chagdfa
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& % Rotation

o ) moléculaire
Composés dipolaires

Absence de Champ électrique Champ électrique haute fréquence

Tf ----------------------------
Temps Ts

I Temps

»
|

Position radiale (cm) Position radiale (cm)

Chauffage conventionnel Chauffage micro -onde

Figure (2.05) : Transferts thermiques pour les deux modes de fagalf’.

1-2.4. Les interactions ondes - matiére

Le mécanisme du chauffage diélectrique reposeestait que les molécules polaires,
ont des extrémités negatives et positives : ce slast dipdles. En I'absence de champ
électrique, les dipdles d’'un milieu diélectrique teeuvent orientés au hasard sous l'effet de
I'agitation thermique du miliel”). Sous I'effet d'un champ électrique continu, ledéaules
cherchent a s’aligner sur le champ électrique oledé. Ce champ étant alternatif (2450 MHz),
la molécule cherchera a tourner a la méme fréquefinede rester aligné sur le champ. On
parle de couplage entre la molécule et le ch4rp

Si la molécule se trouve dans un milieu condenké,sera en interaction avec ses
voisines et ne pourra donc pas tourner sans estraeefrottement engendré par la rotation de
toutes ces molécules cherchant a s’aligner sundenp électrique va générer de la chaleur. Ce

phénomene est aussi appelé perte par relaxatitatuligue.
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Absence de champ Sous champ Sous champ
électriqu électrique continu électrique alternatif

Figure (2.06): Frissonnement des dipdles soumis & une irradiatioro-ondes®?.

Dans les produits alimentaires c’est majoritaireni@molécule d’eau qui est concernée
par ce phénomeéne, mais de nombreuses moléculagepahsorbent également les microondes
(alcool, sucres, acides aminés..). Il doit étrdigné en outre, que dans le cas d’aliments riches
en ions, a la perte par relaxation diélectriqugsta une perte par effet joule due a l'oscillation

des charge$®.

1-2.5. Propriétés diélectriques d’un matériau

Certains matériaux diélectriques vont étre seesiblux micro-ondes, d’autres ne le sont
pas. Pour la mise en ceuvre d’'un tel mode de tranatmn dans un procédé de chauffage de la
matiere, il est donc important d’identifier et denoaitre les facteurs qui permettent de
caractériser le comportement du produit vis a e mhicro-ondes.

Le facteur de pertes& », est le terme d’absorption du matériau qui €spond aux
pertes diélectriques dans le matériau, c’'est-a-@diresa capacité a dégrader I'énergie
électromagnétique en chalé(l¥. Donc, Il s’agit d’un déphasage entre les variaidu champ

et la rotation du dipdle. Ce déphasage est appelé de polarité.

En premiere approche, deux phénomenes jouent enddiils le chauffage par I'effet
diélectrique d’un matériau: la polarisation etchauffement entre les molécules polarisées (la

friction).
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L’ensemble de ces éléments est contenu dansittibéf du facteur de perte” 2.

e =¢'.tang
v' La permittivité relative «'», ou constante diélectrique, traduit la capacité@ dhatériau
a étre polarisé par un champ électrique ext&ffeautrement dit & s'orienter dans le sens du
champ électriqué®.
v' La friction se manifeste par le léger retard praw pes matériaux polarisés pour
s'orienter aprés I'application du champ électrique.

Lorsqu’une onde électromagnétique rencontre urémaat, une partie de cette onde est
réfléechie a la surface, l'autre, généralement plysortante y pénétre. L’énergie de cette onde
est transformée en énergie thermique et diminukiraet a mesure que I'onde pénetre dans le
matériau. La profondeur de pénétration est donparamétre fondamental & considérer pour le
développement du chauffage par micro-ondes, caouk donne une idée sur le rapport des
dimensions géométriques d’un matériau avec la leagd’onde dans le miliet”.

Ainsi, un matériau peu sensible aux micro-ondas ame profondeur de pénétration
« d » élevée, alors que pour un produit absorbamrofondeur de pénétration sera faible (par
exemple, a 25°C, pour une fréquence de 2450 MHEp» qour I'eau est de 3,4 cm, pour
I'éthyléne glycol, « d » a une valeur de 1,3 crmdtdwhs aussi que la valeur de ce parameétre va
évoluer en fonction de la température par lintedraige des caractéristiques diélectriques.

Ainsi, pour I'eau, la profondeur de pénétrationraegte de 2,7 cm a 15°C a 14 cm a 95°C.

I-2.6.Technologie du four & micro-ondes
Un four & micro-ondes est constitué de trois élémprincipaux figure (2.07) :

v' Le magnétron (générateurs)

(\

Le guide d'onde

v La cavité micro-ondes

Le magnétron est une source de rayonnement dans le four a toictes. C’est un tube

qui, essentiellement, convertit le courant éleakiqdu secteur en rayonnement
électromagnétique. La haute tension (habituellentent3 000 a 4 000 V) qui alimente le
magnétron est produite par un transformateur-redrgsélévateur et un filtre qui convertit la
tension de 120 V c.a. (courant alternatif ou temsie secteur) en une tension de 4 kV c.c.
(courant continu§®?.
Le guide d'ondeest un tuyau métallique dans lequel les ondesressgnt a l'intérieur

par réflexion sur les parofs.
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L’applicateur est une cavité fermée qui doit assurer le tranafematériau a traiter de
I'énergie électromagnétique provenant du magnétton
Un agitateur distribue I'énergie des micro-ondes @iu moins uniformément dans tout

le four ©®),

Agitatear Guide d'ondes

r—i—\ S Y )
S Magnétron
1 J,— BR — — (source de rayonnement)
I ‘,a if h] 1\“ < Cavité du four
I ,ff #r i{ l \ \
«< Filtra

¥ (\n% \
1] . . E Transtormateur élévateur

- . == Fiche d'alimentation

S LT A

Figure (2.07) :Schéma d’un four micro-ondes

I-2.7. Les proceédés d'extraction assistée par micro-ondes

1. Extraction par solvant assistée par micro-ondes (EESAM)

L’extraction par solvant assistée par micro-ondeSAM) consiste a traiter sous micro-
ondes un solide, sec ou humide, en contact avesolrant partiellement ou totalement
transparent aux micro-ondes (figure 2.68)

Selon les caractéristiques diélectriques respectivesolvant et de la charge, deux cas
extrémes sont & considéret :

v’ Le solvant absorbe la totalité de I'énergie micnales ;
v' Le solvant est transparent aux micro-ondes et lidesabsorbe la totalité de I'énergie
microondes.

Dans le cas d’'un solvant absorbant la totalit¢’@weergie micro-ondes, le transfert de
chaleur dans la matrice solide s’effectue par cotioln & partir du solvant. Le gradient de
température dans le solide s’établit avec la teatpée la plus basse au cceur de celui-ci.

Le mécanisme de [I'extraction assistée par micaesn n'‘est donc pas
fondamentalement différent de celui de I'extractofide-liquide traditionnellesCependant, les
micro-ondes présentent I'intérét d’étre une souréeergie contrélable de facon instantanée et

réglable avec précision.
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Le deuxiéme cas de figure est celui d’'un solidedldans un solvant n’absorbant pas les micro-
ondes (hexane). Le produit solide, s’il possédéaateur de pertes élevé, va absorber la totalité
de I'énergie micro-ondes et s’échauffer trés rapielet. Le solvant n’est chauffé que par les
pertes thermiques issues de la surface du solide.

L’élévation brutale de la température a I'intériel@s structures cellulaires riches en eau
provogue une augmentation de la pression interaeceldules, conduisant a leur dislocation et
au largage de leur contenu dans le milieu d’extractDans le cas de matieres premieres a
faible teneur en eau, ce sont les constituantsipaldes du solide qui vont s’échauffer sous
I'action des micro-ondes. Un gradient thermiqueense va s’établir dans le produit, avec la
température la plus élevée au cceur de celui-@stiladmis que sous l'effet de ce gradient

thermique inversé, la vitesse de diffusion destéslest augmentée’.

/ Réfrigérant
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;
Parois ;

isolées }L
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S - é
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d’extraction Boite de
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Matiére végétale W e
+ solvant I;L}

Figure (2.08) :Extraction par solvant assistée par micro-
ondes (ESAM )

Les résultats obtenus ont montré que le procédéMERAtL avantageux par rapport aux
autres méthodes conventionnelles d’un point de¥e
v' Cinétique : un temps d’extraction plus court
v' Economique : comme le temps d’extraction est rédeiiprocédé est plus économique
en énergie et par la suite en colt

v Environnemental : la diminution de la consommatiersolvant d’'un facteur 2 a 5
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Chapitre |-2 Les techniques d’extraction

2. Hydrodistillation assistée par micro-ondes
Ce procédé basé entierement sur le principe delrduystillation classique consiste a
placer une partie du montage d’hydrodistillationglée four a micro-ondes. Le matériel végétal
est donc placé en présence d'une quantité d'ediisaie dans un ballon disposé dans
I'enceinte du four a micro-ondes. Le systeme deg@&fation ainsi que la partie prévue pour la

récupération des essences sont situés a I'extéhiefaur®?.
3. Extraction Sans Solvant Assistée par Micro-ondes (ESSAM)

En 2004, une méthode originale d’extraction deslpite naturels assistée par micro-
ondes sans solvant et sans eau a pression atmigsheété développée et brevétde

Basé sur un principe relativement simple, cettehow décrit une distillation seche
assistée par micro-ondes qui consiste a placeatérial végétal dans un réacteur micro-ondes
sans ajouter ni eau ni solvant organique (figub®R.Le chauffage de I'eau interne de la plante
permet la rupture des glandes contenant I'huilerdgsgsdle. Cette étape libefauile essentielle

qui est ensuite entrainée par la vapeur d’eau dwpartir de 'eau de la matiére végétale

Refrigérant a B

boules b

Systeme de A

cahobatiin M"; <+—— Paroiiscles

=

L’ huile U_'
essentielle

f Y Matiere

"ﬂ~{-_-'!-*:$/ vegetale
e

Figure (2.0€) : schéma du montage de L'ESSAM

L’Extraction Sans Solvant Assistée par Micro-onde%té appliquée a deux types de
plantes, les épices et les herbes aromatiques.|@optantes aromatiques, les rendements en
huiles essentielles obtenus par ESSAM aprés sente8faninutes d’extraction sont identiques

a ceux obtenus aprés 6 heures d’hydrodistilldfftn
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4.  Hydrodiffusion assisté par micro-ondes et gravite
L’hydrodiffusion assistée par micro-ondes et g&avd été brevetée par Chermeatoll,
en 2008. Ce procédé a été concu pour I'extracteanhdiiles essentielles de différentes matrices
végétales par hydrodiffusion via un rayonnementroaande sous pression atmosphérique
(figure 2.10). Cette technique consiste a placendéeriel végétal dans un réacteur a l'intérieur
du four a micro-ondes, sans ajouter ni eau ni swleaganique. L'énergie des micro-ondes
provoquent un échauffement de I'eau contenue dansdtiere végétale ce qui permet la
destruction des cellules contenant I'huile essbatides huiles essentielles ainsi que I'eau

interne du matériel végétal sont libérées et texdsk de I'intérieur de la plante vers I'extérieur
(69)

- s C_—1
ey I£* Crruii
ana -— | 11
Four a mucro-ondes ———m
N
e |
maténel végétal - "':-.*_ *****
Reéactem ———F‘:,# **?‘:
Support e =
H
Systeme de réfngéation |_.
-"':-
L
Hiule essentielle ‘-q —
Phase aguense all
Vase florentn .
Figure (2.10):Hydrodiffusion assisté par micro-ondes et gravjté

I-2.8. Les micro-ondes et I'environnement

Le procédé d’extraction assisté par micro-ondes PYAest une technologie de
développement durable, breveté par Environnemenadza Elle utilise des micro-ondes et des
solvants relativement transparents aux micro-oralesparfois, pas de solvant du tout, pour

extraire les composantes de diverses matfites
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Avantages :
* Environnementaux
Mondialement, on estime a 100 000 000 de litresquantité de solvant utilisée
annuellement par les laboratoires d’analyse orgemidela crée un probleme important de
gestion des déchets. L'utilisation du MAP pour leegaration d’échantillons réduit la
consommation de solvant par un facteur d’au mobhsDE plus, I'extraction conventionnelle
peut requérir jusqu’a 36 heures, alors que MAPagieeh quelques minutes, réduisant ainsi la
consommation d’énergfé®.
« Economiques
Les résultats économiques sont reflétés dans lectiéd de la consommation d’énergie,
une diminution des colts de solvants chimiquespplei de scivants moins toxiques et ainsi
une plus petite quantité de déchets créés donbibsal dépaitir.
* Sociaux
Cette technologie contribuera a un bien-étre phamdy La combinaison des facteurs
« plus petits volumes » et « solvants moins toxigudait en sorte que le risque résultant de
I'exposition a ces produits est diminué pour lespenel de production et réduit également le
risque associé aux résidus de produits toxiques léaraliments par exempfé.
1-2.9. Etude comparative des principaux procédés d extraction
Dans ce paragraphe, nous allons mener une approuimparative des procédes
d’extraction des huiles essentielles les plus étidisavoir les procédés conventionnels comme
I'hydrodistillation, I'extraction aux solvants ongigues, les nouvelles technologies comme
I'extraction au C@ supercritique et I'extraction assistée par micnoles®" *°)

Tableau (2.01) : Comparaison entre les techniques nouvelles et cviovmelles
pour I'extraction d’huiles essentiell€.
Aspect Techniques Technigues nouvelles
conventionnelles
Durée d’extraction Longue rapide
Efficacité Bonne Mauvaisa / meilleureb
Faisabilité pour
'automatisation Non Oui
Condition d’extraction Drastique Plus doux
sélectivité Non Non
Codat moyen Moyerb /faible a

a =MEA ; b= fluide supercritique
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1-2.9.1. Comparaison des surfaces foliaires observees par Microscopie

Electronique a Balayage avant et apreés extraction

Pour une meilleure compréhension des phénoménedratBon par ESSAM et
hydrodistillation, plusieurs photographies par m$mopie électronique a balayage ont été
réalisées.

Les résultats obtenus p@hemat et Lucchest, lors de I'étude de I'extraction sans
solvant assistée par micro-ondes des feuillesadenénthe des jardins montrent que les
méthodes d’extractions utilisées produisent desgdments distincts sur les surfaces foliaires
de la menthe des jardins (figure 2.11). Elle mod#e cellules ainsi qu’une surface de feuillage
tres endommagées en raison de I'explosion prodaiteniveau de la paroi cellulaire,
conséquence de 'augmentation soudaine de la tetupérexpliquée par Pare et BelanGér
M. Ces dommages sont générés par des points chendisitp a I'interface des parois lors de
I'irradiation par micro-ondes. En effet, quand d¢ggndes sont sujettes a un stress thermique trés
sévere et a de hautes pressions localisées inghsitesn chauffage spécifique de type micro-
ondes, la pression interne dans les glandes peatiexleur capacité d’expansion extréme. En
conséquence, une rupture plus rapide survientgmgrort a celle réalisée par macération ou par
chauffage traditionnel.

Le mécanisme d'extraction souligné par Chen ebSpipropose la présence de deux
mécanismes d'extraction distincts.

v Le premier faisant intervenir la diffusion de I'laiiessentielle a travers la paroi
glandulaire qui peut survenir dans toutes les phos.

v' Le second est traduit par I'exsudation rapide dwille dans le milieu suivie de la
rupture des parois glandulaires attribuée probadténd une implosion causée soit par le
processus de déshydratation proposé par Chen e, Sgoit par une explosion survenue au
niveau des parois cellulaires sujettes a un stilemsnique tres sévere, avancee par Paré et

Bélanger™?.
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b) Surfaces foliaires de la menthe des jardins aprés ESSAM a 300X et apres D a
1000X

Figure (2.11): Feuillage de ia menthe des jardins observé awostope électronique a
balayage avant et aprés extraction (ESSAM ef'HD

[-2.10. Conclusion

Nous avons tenté au cours de ce chapitre de nettévidence les points forts et les
points faibles des méthodes traditionnelles efpdesédés plus récents d'obtention des extraits.

La possibilité de développement d’'une techniquetdietion dépend de nos jours de
ses avantages par rapport a ses concurrentesao@fi d’extraction (qualité et quantité), durée
de l'opération, colts d'installations, colts de dionnement (colt d’énergie, impact

environnemental, entretien, degré d’automatisatiop,
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Chapitre 1-3 Approche fondamentale du processus

I-3. Présentation générale du phénoméne d'extraction

L‘objectif que nous nous sommes fixé a partir’dautle de la cinétique d’extraction par
solvant est de types principalement comparatif.nafgse de cette cinétique vise une
compréhension fondamentale éventuellement simelifiés phénomeénes intervenant au cours

des diverses étapes du procédé.

1-3.1. Mécanisme de l'extraction

Dans le cas des huiles essentielles, I'extractitifestue le plus souvent par
entrainement a la vapeur. Ce procédé correspond @ame interaction entre un solide, un
liquide, un gaz et de la chaleur. Lors de cettaain, nous assistons systématiquement, a un
moment ou un autre, a une transformation de ph&se molécules volatiles, initialement a
I'état liquide,passent a I'état vapeur

Quatre principaux processus interviennent sucoessnt dans la réalisation de cette

opération; elles sont schématisées de la facomsiav

milieu extérieur

molécule
volatile

\ molécule

volatile

grain de matiére

premiére 7

milieu intérieur

Figure (3.01) : Schéma des processus de transfert dans I'extnagtio
par entrainement a la vapeur.
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Dans la situation actuelle, nous avons opté pourdddinition des opérations
d‘intensification du processus réellement limitadMous proposons ainsi d‘analyser les
principaux processus intervenant au cours de latpsr selon l‘'ordre suivant :

1. La mise en solution des extraits, uniformisgtion

2. Le transfert par convection ou diffusion de traxX, de la surface de la matrice solide dans le
milieu extérieur;

3. La diffusion d‘une part, du solvant liquide aeirsde la matrice végétale solide, puis des
molécules extraites dans le solvant de l'intériears la surface.

L‘extraction, souvent étudiée au plan phénoménglagicomme une opération unifiée,
peut étre analysée en termes de cinétique et demaant total.

La cinétique de ces divers processus intervenamhedfacon successive évoluent
différemment selon les conditions opératoires iactua nature du solvant, la température a
laquelle se déroule l‘'opération, les molécules &a@e, la structure de la matiére solide,
I'agitation et le type des ressources mécanigues ghermigues (micro-ondes).

La cinétique est généralement exprimée en terme®eentration du soluté (extrait) dans le
solide par unité de temps (dx/dt).

La nature séquentielle de ces transformationgiadt I'opération globale d‘extraction est
déterminée par le processus dont la vitesse gdtiddent, qualifiée alors du processus limitant
du procédeé.

Nous avons donc tenu a réaliser une approche gldmdcifigue permettant une estimation
approximative de l'‘ordre de grandeur de la vitesse@ue d‘identifier I'impact des phénomenes
ayant ainsi lieu et de déterminer le processuddimi

I-3.1.1. la mise en solution des solutés

D'aprés Schwartzberg et Ch&8, la mise en solution est une opération qui, eantis
I'équilibre thermodynamique @erme de concentration, permet de dissoudre das@vant un
ou plusieurs composési tissu végétal.

Dans l‘'opération d‘extraction, la mise en solutides molécules a extraire peut
facilement étre processus limitant ; il suffiraitaebir choisi un mauvais solvant et une
mauvaise température de |‘opération. Dans une $#il@tion caractérisée par une trés faible
solubilisation du soluté dans le solvant liquidesblvant entrerait relativement aisément dans

la matrice solide, le gradient de concentratiors@nté dans la matrice solide et dans le milieu
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extérieur finirait par tendre vers zéro et le pestes d'extraction serait donc completement
gouverné par la solubilisation du soluté dans beasa ®?.

L'intensification d‘une telle situation consiste@aliser un choix convenable tout autant
du solvant que de la température de l‘'opératiopttecdernieére devrait souvent étre la plus
élevée possible tout en étant en dessous de laétatape d‘ébullition et du domaine de
dégradation des molécules a extraire. Le choixalvast et de la température de I'‘extraction
est généralement effectué en vue d‘aboutir a unedmise en solution, en termes de cinétique
et de quantité dissoute ; il est généralements@an fonction des solutés visés et de la nature
de la planté®.

Le processus de solubilisation du principe aitherché n‘est généralement pas
limitant, bien au contraire, il pourra souvent giratiquement considéré en tant que processus

trés rapide®?.
[-3.1.2. Transfert de I'extrait de la surface de lamatiére végétale vers l‘extérieur

Dans le milieu extérieur, le transfert du solutétp®ut autant avoir lieu par diffusion
que par convection. En I'absence de tout phénomd&ggtation par exemple, il se peut que le
processus limitant de l‘opération d‘extraction deitransfert du soluté de la surface du solide
loin vers le solvant extérieur. Dans une telle aitin, le solvant est rapidement pénétré la
matrice solide et dissout le soluté ; la concemmmatlu soluté a l'intérieur du solide serait
homogene. La, I'opération d‘extraction s‘opéregaita vitesse de la diffusion du soluté de la
surface externe du solide loin dans le solvantrenwiant.

Pour pallier a ce probleme et opérer une intexasibn adéquate, il faudrait modifier la
nature du transfert du soluté dans le milieu egtérpour qu'il ne soit plus de type diffusionnel
mais plutét convectif ; il suffit alors de réalisene bonne agitation du mili€l¥, et dans ces

conditions, on est assuré que ce passage ne gerjatitais une étape limitaritd.

[-3.1.3. Les transferts par diffusion au sein de lanatiere végétale

En effet, le transfert de masse peut généralementeffectué soit par convection, soit
par diffusion. Lors de I‘'opération de diffusiongst le mouvement aléatoire des molécules qui
assure le transfert avec, pour €élément moteura@ient de la concentration.

Ces processus, ayant lieu au sein de la matricgesaole peuvent pas étre intensifiés a

travers une quelconque modification thermique onanigueexterne®?.
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En effet, la microstructure naturelle des végétgémere une mauvaise aptitude quant a
la diffusion interne des liquides. Unelation étroite existe alors entre la vitesse tlastion et
la structure de la matiere.

Les phénoménes diffusionnels interne et :

v La diffusion du solvant liquide dans la matriceigel
v Ladiffusion de I'extrait dissous dans le solvar la matrice solide vers la surface.

Ces deux processus diffusionnels sont généraleleedtapes limitantes. Cependant, il
n‘est pas aisé de quantifier séparément les deémgrhenes, vu leur intervention simultanée et
leur dépendance étroite vis-a-vis de la structairdeela température. Notons cependant que
dans le cas d‘une matrice solide immobile, la giffité du solvant dans la matrice solide est,

généralement, nettement plus faible que celle desés dans le solvafit’.

I-3.2. Facteurs influencant les performances de l'extraction

Les phénoménes de transfert de soluté dans leesadid I'occurrence la matiere
végétale, sont affectés par plusieurs facteursct&isant la matiere solide, le soluté et le
solvant, ainsi que par les conditions opératoires.

1. Temps d’extraction

Pour la majorit¢ des plantes étudiées, le paramédr plus valorisable est
incontestablement le temps d’extraction. La rapiditextraction parait étre le principal atout
dans I'extraction des huiles essentielles par micrdes. La littérature montre que, pour des
rendements similaires en extraction des huiles nésfles, I'emploi de chauffage par
microondes permet une réduction significative dape d’extraction en comparaison avec la
méthode classiqué”.

2. Solide

Le solide a une double influence sur le transfenrtiére, 'une par sa taille, I'autre par
sa structure.

La taille du substrat joue un réle déterminant demsprocédé qui est contrdlé par le
transfert interne. Réduire la taille des particesinue la longueur de diffusion du solvant et
des solutés. Cependant, si les particules sont petfies, on peut avoir des problémes
d’'imperméabilité du lit d’extraction. La matiéregétale a une microstructure complexe formée

de cellules, d’espaces intercellulaires, de capiieet de poreé”.
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3. Solvant
Un solvant, par définition, est une substance gl& pouvoir de former avec d’autres
substances une solution homogéfie
Nous avons tenu compte des différents mécanisn@wy@mant au cours de I'extraction:
1. La capacité de pénétratiodans la matiere, liée a la tension superficielle ket viscosité.
2. La solubilisation en relation avec la polarité, qui est décriteges parameétres de solubilité,
eux-mémes liés notamment & la densité et & la masiEeulaire des solvarfts.
Les propriétés recherchées pour les solvantsrd@idn sont principalemeft:
v" une forte solubilité de I'huile essentielle ;
v" une faible solubilité de 'eau ;
v’ une faible toxicité pour des applications alimensui
Les solvants les plus utilisés en extraction parorondes sont : I’hexane, le toluéene, le
tétrachlorure de carbone, le dichlorométhane #idigol. Le choix du solvant va définir le type
de chauffage et par conséquent le mécanisme dititnzet la composition du produit findf.
Dans l'industrie alimentaire ou pharmaceutiquegheix du solvant est trés important.
Les normes et les régles d’hygiéne et de sécuwitétses strictes. Il ne doit pas en rester dans
les produits finaux ou bien les traces doivent &wdfisamment insignifiantes pour étre
inoffensives .
Les propriétés des solvants utilisés lors de daetion des composants aromatiques sont

regroupées dans le tableau suivant :

Tableau (3.01): Caractéristiques des solvants ayant été utitieés I'extraction des
composants aromatiques
Solvants Hexane Ethanol Chloroforme| Ether de pigole
Masse moléculaire 86,18 46,07 119,38 -
(g/mol)
Densité (20°C) 0,66 0,79 1,48 0,65
Tension superficielle -
(25 °C) (N/m?) 0,0185 2,21 0,026
Viscosité -
dynamique. 16 320 1194 537 425
(pa.s) (25°C)
Temperature
d’ébullition normale 64 a 69 78,5 61,2 40 a 65
Q)
Constante -
diélectrique (25°C) 1,9 24,5 5
Moment dipolaire -
(deby) a (20°C) 0,1 1,69 1.15
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4. Température
Il est difficile de cerner de fagon précise l'irdlice de la température sur I'extraction.
Dans la plupart des cas, les gammes élevees deératme sont favorables au
rendement d‘extraction et ceci pour quatre prirleipaaisons

» La chaleur facilite I'extraction en perméabiliséed parois cellulaires par dénaturation;

« La gamme des hautes températures usuelles, augrhaestubilité des matieres a
extraire;

» Elle augmente les coefficients de diffusion;

« Enfin, elle diminue la viscosité des solvants d‘agtion, ce qui facilite non seulement
le passage du solvant a travers la masse de dudislicke, mais aussi les opérations ultérieures
de séparation.

La limite supérieure de la température est imp@sgde point d‘ébullition du solvant,
par les risques d&”:
v' dégradation thermique du soluté;

v risques d'extraire des composés nuisibles.

5. Puissance des micro-ondes appliquées

A quelques exceptions, les puissances appliquégsedativement élevées (supérieure a
500W) par rapport a la quantité du végetal a trditéérieure a 100g). Cependant ; la quantité
de puissance appliquée est étroitement liée audatigxtraction mais reste aussi en étroite
relation avec la température de la matrice. Au £ale I'extraction par solvant assistée par
micro-ondes, les puissances appliquées sont judg§uais supérieures a la masse de végétal a
traiter. Mais les temps d’extraction varient eritfesecondes et une mindite
6. l'agitation

Une agitation mécanique des particules dans lesbjyermet le maintien en suspension
de celles-ci et ’'hnomogénéisation du milieu. Elldanc une grande influence sur le transfert de
matiére a l'interface solide-liquidé&”.
7. 'humidité

En régle générale, les matiéres végétales sontéagctpour faciliter leur
conditionnement et surtout leur stockage. Un sgrpdthumidité peut donc détériorer le
substrat. De plus, lors de l'utilisation de solwahydrophobes, la diffusivité est inversement

proportionnelle & la teneur du solide en E3u
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1-3.3. Modeéle de diffusion dans la particule solide

Le concept de vitesse de diffusion a l'intérieuurdd matrice solide est difficile a
étudier. Dans les situations pratiques, on a dewlitons non stationnaires, avec une
concentration du soluté qui varie selon le tempa gbsition dans la particule. Cette diffusion

est généralement décrite par la deuxieme loi de Fic

Ou X est la fraction de soluté dans le solidBgle coefficient de diffusion moléculaire
du soluté.

Cette équation est valide pour la diffusion d’utu®ddans un corps poreux rigide sous
la condition que la structure soit considérée conguasi homogéne et macroscopiquement
isotrope.

Une résolution analytique est accessible lorsque tilansfert est supposé
monodirectionnel et le coefficient de diffusion stant. Par contre dans le cas ou celui-ci est
variable, on doit avoir recours & des méthodes niques de résolutiofi”.

Bichel (1979), Udaya-Sankar et al. (1983), Spir&elivood (1984) and Hulbert et al.
(1998), ont étudié la diffusion de la caféine desirgs de café, avec la solution analytique de la
deuxiéme loi de Fick. Ces auteurs ont développ@deléle suivant®:

/
px-Vx>
14X
ln< Cye ): ( 0y K.V,

¢ 1 I [2]

ye — Ly/ (£+l+i)
D, "k "K.D,

Avec :
Cye - La concentration de la caféine dans le solvdiégilibre (g/nT)

Px » Py: La masse volumique de la caféine dans le soliddaret le solvant respectivement (KYm
V,, V. : Volume du solvant et du solidespectivement(m)

K : constante de distribution

R : Rayon du solide (m)

D, ,D, : : Coefficient de diffusion dans le solide et damsdlvant (MY's)

6 : L’épaisseur de la couche limite (m)

k; : Constantes de vitesse du premier ordre
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Chapitre 1-3 Approche fondamentale du processus

I-3.4. Travaux antérieurs sur la cinétique d extraction

Les premiéres études sur la vitesse de distillagamontent du 13 siecle.
Zeller constate en 1851, lors du traitement duicgoe la fraction oxygénée, la moins volatile
est recueillie avant les hydrocarbures. Mais ipaat attribuer a ce phénomene une explication
satisfaisante. Ce n’est que quelques décenniesgliisqu’une explication est donnée par Von
Rechenberd’® en 1910, lorsqu'il entreprend une étude fondaniergar la distillation des
huiles essentielles. Avec le girofle et quelquesbeltiféracées, il obtient des résultats
analogues a ceux de Zeller et considére que laéeye d'ébullition des constituants ne
permet pas d’expliquer I'ordre de distillation eccard avec leur polarité, mais que celle-ci
correspond a une inversion de leur volatilité. &#eurs il spécifie que ce processus n’a lieu
gu'avec les organes de plantes intactes, c'estaglii n‘ont pas subi d’endommagement
(concassage, broyage), sinon 'ordre de distillaties composés s’effectue selon leur volatilité
jusqu’a ce que la fraction d’essence directemeposée a la vapeur soit épuisée

En 2004 ; quelques recherches sont développéesiaftomparer qualitativement les
extraits obtenus par différentes méthodes d'extmactCes différentes méthodes sont
I'hydrodistillation conventionnelle, I'extractionap solvant, I'hydrodistillation assistée par
micro ondes et I'extraction par fluide supercriggile métabolites secondaires a particigpia
alba et Xylopia aromatica L’extraction par scivant (ES) s’est révelé la plefficace pour
I'obtention de monoterpéne hydrocarboné, suiviel’patraction par micro ondes (EMO), puis
de I'hydrodistillation conventionnelle (EH) et emfide I'extraction par fluide a [I'état
supercritique (EFS). Par contre, I'extrait le pliche en monoterpénes oxygéné a été I'obtenu
par EFS, puis ES, EH et EMO. Alors que la concénimala plus haute en sesquiterpénes
hydrocarbonés a été obtenue par EFS, puis ES, HWOPour les sesquiterpénes oxygeéneés,
I'ordre est le méme, sauf gue le rendement du péckextraction par solvant a été la plus
faible *.
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Chapitre I-4 Gingembre

Passons maintenant en revue quelques-unes defpal@s caractéristigues du substrat
végétal qui a fait 'objet de notre étude.

Parmi les 80 mille espéces végétales; seule 30 esmitt été mentionnées et nommées
dans le coran, et parmi eux on a choisi le gingemdar il est cité comme étant la boisson du
peuple de Paradis, ce qui montre la grande valair dpit avoir, et en plus; il est trés
consommeé en Algérie au cours de cette derniérentée.

Il est mentionné dans le Coran :

" Allah les [les vertueux] protégera donc du mal de ce jour-l3, et leur
fera rencontrer la splendeur et la joie, et les rétribuera pour ce qu'ils auront
enduré, en leur donnant le Paradis et des [vétements]| de soie, [...]. Et 13, ils
seront abreuvés d'une coupe dont le mélange sera de zanjabil, puisé la-dedans 2
une source qui s'appelle Salsabila. " Sourate Al-Insane

I-4.1. Description
Espece Zingiber officinale.
Arabe : zandjabile

Herbacée vivace par son rhizome a croissance mateoAppartenant a la famille des
zingibéracées. Les tiges stériles ont jusqu'a lerhalit et portent de longues feuilles a port de
roseau : elles sont alternes, leur limbe entiehrg, lancéolé et acuminé, leur pétiole engainant
et ligulé“®.

Cette plante exige un climat tropical, une atmosphees humide, une température
relativement stable ainsi qu’un sol |éger, ricekashumus, suffisamment irrigué et un endroit
semi- ombragé.

Tributaires des conditions climatiques, de la reatlr sol et des méthodes de culture, la
composition et la qualité des rhizomes varient icErablement d'un pays a l'autté:

 Le jamaicain : rhizome clair, jaune pale, pelé de cassure fibreasematique et
piquante avec un arriére godt citronné et se camdaux exigences pharmacopées;

e Le chinois : rhizome non pelé, brun clair, de saveur doucedytoen tres grande
quantité,

» L’africain de I'Ouest : rhizome tres foncépossede une puissante saveur camphrée qui
en fait un produit de choix pour la production d&essentielle et d'oléorésine, dont on tire des

ardbmes employés en cuisine, en parfumerie ou @amaédecines de I'Extréme-Orient.
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1-4.2. Les différentes formes de gingembre

On trouve dans le commerce différentes formes aigegnbr: (figure 4.01) 2
» Le rhizome du gingembre simplement séché a l'anstitue le gingemle gris ou noir
(appelé parfois gingembre v).
» Pelé, lavé et séché au soleil, il est nommé "gilgemblanc” ou "gingembr
décortiqué".
» Le rhizome frais, ou gingembre vepossede une note citronnée, camphrée qui s'at
au séchage et alors seul reste le piquant. C'estjpai il est conseillé de I'utiliser frais, surtt

qu'il se conserve trés bien.

emhre hlanc

[-4.3. Composition

Le gingembre frais est assez riche en eau (85%) gle sous forme de poudre, il n
renferme plus que 9 a 10 %.

Ses glucides (environ 10 % dans le gingembre fedipjus de € % apres séchage) se
caractérisent par une proportion élevée d’amidox guains de formeypique, faciles a
identifier “*°).

Les fibres (essentiellement de la cellulose etrdasicelluloses) représentent plus c
% des constituants de la poudre, mi % seulement du gingembre frais.

Le gingembre frais peut fournir jusqu’a 35 mg deamwiine C aux 100 g, mais ce
derniére a pratiquement entierement disparu duegibge séché. On ne trouve dans
gingembre en poudre que deites quantités de vitamines B1, B2 et'&3

Le gingembre frais fournit 60 kcalories (250 kJsllaux 100 g, et le gingembre sé
322 kcalories (1346 kJoules).
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La Composition moyenne pour 100 g de gingemiais fst>? :
Eau 85 Potassium 1126
Glucides (amidon en majorité) 10 Phosphore 144
Calcium 43
Protides 1,8 -
Magnésium 157
Lipides 15 Sodium 22
Fibres 1 Fer 14
Cuivre 0,4
Vitamine B1 0,05
Vitamine B2 0,20
Vitamine B3 5,20
Vitamine C 35,00
La figure (4.02) présente la localisation des étstidans le gingembre :
Faisceau
vasculaire
Cellules de
sécrétion.
Cellules
pigmentaire
Figure (4.02) : Localisation des extraits dans le gingenitite

Optimisation et
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i. L’huile essentielle

Elle est obtenue par distillation a la vapeura'@as rhizomes déingiber officinalis

L’huile essentielle de gingembre dont le rendemesttl a 4,3%, possede une odeur
citronnée trés proche du rhizome fr&l8. D'aprés les normes internationales, et selon les
études précédemment effectuées sur la compositon’hdile essentielle plus de 160

constituants ont été identifiés, mais sa compasitarie de facon importante selon les origines
(24, 46).

Tableau (4.01) : Composition chimique de I'huile essentielle de gimipre®®
Familles Constituants Proportion Remarque
Zingibérene 7-50% Diminue au cours de la
Sesquiterpene sesquiphellandréne 2-12% conservation
hydrocarbure ar-curcumene 0,2-19% | Augmente au cours de la
conservation
Sesquiterpenes Sesquiphellandrol 0-2%
alcool
Zingiberol
1,8-cineole 0-13%
cymene 0,2-11%
nérolidoi 0-9%
Monoterpenes pinéne 1.8-4,2%
iinalol 1-5,5%
camphéne 0-15%
citral <10%
géraniol <15%
Aliphatique Nonanol 2-8%
propanol 0,1-3,1%

La figure (4.03) présente la structure de quelqumwposants retrouvés dans I'huile
essentielle de gingembre.
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- ‘_’,pf. ‘-.‘-““_:.-A \

drene

/\\..,|/

1€

nene

Figure (4.03):Quelques structures des compos de Ihuile essentiellde gingembre

ii. L'oléorésine
Selon les études précédemment effectuées sur Ilgposiimor d'oléorésine, les
constituants suivants ont été identi *®
v' Phényl-éthyl-n-alkyleétone:
- Gingerols, - methygingerol:
- methyl-shogaols - @aradc — Gingerdiones - Acide 6-gingesulfonique
- Zingérone formé au cours de la conservation a partir deségois
v' Gingerdiols
- 6-gingerdiol - glycoside - Gethylgingerdiol
v' 1,7-diarylheptanoides
- hexahydroxycurcumi- gingerenones - isogingerenonéiarylheptanonol:
v Diterpenes
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e Le principal composé actif responsable du godt gmgudu gingembre est [(6)-

gingérol Durant la déshydratation du gingembre, les gimigésont convertis en compos

nommés shogaols, é¢s parado “° )

\/’\H/CHs
n

shogacls

(n=4,85,7,9,10)

iine de gingemb

iii. L’hydrolat

L’hydrolat est un soL-produit de la distillation des plantes. & saractérise par la sel
présence d’eau et dewlécules aromatique

Leshydrolats peuvent étre utilisés en cuisine, pubé&syidans l'air, versés dans | du
bain ou encore ajoutés a la composition de prodigtsoins du corps et de nettoyage.
conviennent bieaux personnes sensibles et aux b “°.

L’hydrolat de gingembre, hautement agréable, se révele un ertetiaique digestif
On l'utilise avantageusement en cas de constipatod’impuissance. Bon a-catarrhal et

expectorant, on l'utilise en cas de bronchite clpoa ou de troubles respiratoi “°.
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1-4.3. Fonctions et indications de gingembre

a) En médecine traditionnelle
« Ibn al-quayyim®® dit dans at-tib An-nabawi (la médecine prophétjque
Le gingembre est chaud au deuxieme degré. Humideramier degré ; il est
réchauffant, facilite la digestion, relache le ventle facon modéré ; il est utile contre
I'obstruction du foie causée par le froid et I'halité ; il est utiie de méme contre I'obscurité
visuelle causée par I'humidité ; si on en mangemenduit les yeux.
Il aide au coit, et décompose les flatuosités gogmoduites dans les intestins et
I'estomac. Il est bon en général pour le foiéesttbmac de tempérament froid.

* En médecine ayurvédique, la drogue de gingembreraptoyée dans le traitement des
migraines. Des expériences ont pu prouver |'effeppylactique de gingembre cru absorbé
avec la nourriture : on constate une diminutionad&équence des crises migraineuses et un
effet symptomatique 30 min aprés une administnatie 500 mg a 600 mg de poudre de
gingembre dans de I'eau des prises doivent étrétaép toutes les 4 heures et durant 3 ou 4
jours®®),

b) En médecine moderne

L'utilisation moderne du gingembre en phytothéragmonte a seulement quelques
années. En 1980, on découvrit par hasard que lsoounation de gingembre réduisait les
nausées en période de rhufiie

* Antioxydants : Les antioxydants sont des composés qui protegentdllules du corps
des dommages causeés par les radicaux libres, tiensecancers et d’autres maladies liées au

vieillissement “?

. Une quarantaine de composés antioxydants ont étéudérts dans le
gingembreCertains d’entre eux seraient résistants a laednat pourraient méme étre libérés
durant la cuisson, ce qui pourrait expliquer l'aegtation de Il'activité antioxydants du
gingembre cuit’®.

A la suite d’une trentaine d’analyses effectuéeggihgembre, ainsi que le curcuma, la
menthe, la coriandre, la betterave, la tomaterdedi et les choux, se sont classés parmi les
quatorze végétaux frais les plus fortement antiaxysi*”"

v" Une étude démontre que lskogaolspourraient protéger les cellules d’un composé
impliqué dans le développement de la maladie d'ditzier°.
* Nausées et vomissement$lusieurs études ont évalué I'effet antiemétiquiibué au

gingembre. D’abord, deux études révéelent que la@mmmation de 0,5 g a 1,5 g de gingembre

Optimisation et comparaison des cinétigues d'etiom des extraits de gingembpar procédés

classiques et par micro-ondes



Chapitre I-4 Gingembre

en poudre pourrait étre efficace pour traiter lagsges et les vomissements durant la grossesse
(49.51)

v' Prévient les nausées et les vomissements assocléaschimiothérapie ou a une
anesthési&”,

e Inflammation : Les propriétés anti-inflammatoires de certainsnstituants du

gingembre sont reconnues depuis fort longtemp®ormt lien documentées in vitfe". Parmi
les composés connus, mentionnons principalemertitggrolsdont les effets bénéfiques ont
été également observés chez I'anintdl, mais aussi leshogaols et les paradols qui
exerceraient leurs effets par différents mécanisieion®?. D’autres composés actifs jouent
probablement aussi un réle, il reste a les décnuvri

* Digestion: Gingembre est peut-étre la meilleure plante paualigestion. Elle contribue
a la décomposition des protéines pour débarrasstorhac et les intestins de gaz. Elle facilite
également la digestion des aliments gras.

v’ L’extrait protége I'estomac de I'action délétéreatenposés ulcérogénes comme l'acide
chlorhydrique dilué dans I'éthanol, I'indométaciete’acide acétylsalicytiqué®.

* Diminue les taux de LDL cholestérol Les études démontrent que le gingembre peut
abaisser le taux de cholestérol en diminuant liggtem du cholestérol dans le sang et le foie.
Son extrait peut aider a réduire les niveaux de L{@lauvais cholestérol) dans le corps,
réduisant ainsi le risque de développer une matatidiaque™”.

* Gingembre et le diabete Une récente étude réalisée chez I'animal a dé@anie
I'ajout d’'un extrait de gingembre a la diéte desrditabétiques diminuait leurs taux sanguins de
glucose, de cholestérol et de triglycériffés Un tel effet sur le glucose n'avait pas été olaser
auparavant chez des rats non diabétiqiieésce qui laisse entrevoir que le gingembre pourrait
exercer son effet spécifique en présence de dial&tesont la des résultats prometteurs qui
ouvrent la porte a davantage d'études permettartodeaitre I'effet du gingembre dans le
contr6le du diabéte.

* Le gingembre consommeé en fortes doses (10g en @aadite prise) freine I'agrégation
plaquettaire™®.

»  Bloquer les cellules cancéreuses:

Des chercheurs ont pu constater grace a des smuxauelles on avait inoculé un
cancer colorectal humain quedmgérol freinait le développement des cellules cancéreuses

D’autres études menées a l'université du Michigainoontré qu’une solution de gingembre
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versée sur une culture de cellules ovariennes ceunee les tuait par autodigestion et
autodestructiof?”.

Le 6-gingérol et le 6-Paradol suppriment I'accremment des cellules cancéreuses
humaines®?.

* Douleurs rhumatismales :Deux études de cas indiquent que le gingembre @ibétre
utile pour contrer la douleur associée a l'arthiitematoide***®. Une étude clinique menée
auprés de 247 sujets souffrant d'une arthrose douga démontré qu'un extrait de gingembre
pouvait soulager modérément ce type de doulewudatie. Une recherche antérieure n'avait

pas constaté de différence significative entréelfef'un extrait de gingembre seul et celui d'un

placebo chez des personnes souffrant d'arthrogeraau ou a la hanché.

v Gingembre améliore et stimule la circulation etedét les muscles entourant les
vaisseaux sanguins, ce qui facilite I'écoulemergahg dans l'organisme.

« Contre la diarrhée : Aprés des études préliminaires effectuées sur desissde
laboratoires, des chercheurs taiwanais ont troueedgs extraits de gingembre pourraient étre
utilisés comme traitement contre la bactérie proxaad la diarrhée. En effet, Hsiang-Yun et son
équipe de I'Université médicale chinoise de Taighont montré que lgingerone un des
composants de I'oléorésine, pourrait bloquer l'etineE. coliresponsable des diarrhé®s

v Les composés de I'huile essentielle particulieramenB-sesquiphellandrénet le

zingibérénefreinent la multiplication du rhinovirus (respable d'épidémies}P.

1-4.4. Effets secondaires et précautions

» Aucune toxicité aigué ou chronique lors de la pdeehizome de gingembre aux doses
habituellement prescrites n'a été relevée alors apge crampes intestinales et un blocage de
lactivité de I'estomac ont été notés en cas ddasage®.

» L'action anticoagulante du gingembre devrait 8treveillée aprés une chirurgie pour
éviter les risques de saignem@ht

» Aucun effet indésirable maternel sévere n'a ét@adéyau cours des essais cliniques

chez les femmes enceint&g.

1-4.5. Travaux antérieures sur le gingembre
L’huile essentielle et I'oléorésine de gingembreduites a I'échelle industrielle en Asie
et en Amérigue son vendues sur le marché mondialk, ges applications dans les industries

agroalimentaires, cosmétiques et pharmaceutifties
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En Algérie, la culture et la recherche sur les péigs de cette plante miracle sont mal
connues, et il ne se trouve dans notre marchéeggi@gembre chinois.

En 2005, des études ont été effectuées a Univelsitdgaoundéré en Cameroun pour
encapsulation d’huile essentielle de rhizome dge&nbre. L’extraction des huiles essentielles
a été réalisée par la technique classique d’hysititidtion, celle-ci dure quatre heures.
L’analyse qualitative des huiles essentielles agt fpar chromatographie en phase gazeuse
couplée a la spectrométrie de masse (GC/SM), ortrengie les composants majeurs sont :
neral, geranial, zingiberéne,[Efarneséné™®.

En 2007, Adolfina Korocl” a effectué une étude analytique comparative (aixle.02
& 4.03) concernant la composition chimique et lesppétés physico-chimiques d’huile
essentielle de rhizome de gingembre de Madagasear lfhuile essentielle de gingembre
commerciale disponible et des normes de FCC (Fdmanizal Codex 1996).

Tableau (4.02) : Principales propriétés physico-chimiques de gingerfib
Indice de Pouvoir
Origine Couleur | Densité a 20°C réfraction rotatoire
Madagascar jaune 0,936 1,4927 11,4
Commerciale Jaune pale 0,8803 1,4884 -33,9
FCC Jaune a
Food Chemical Codex jaune pale| 0,870 a 0,882 1,488 a 1,494 -28 a -47

Tableau (4.03) :Composition chimique des huiles essentielles dgegibre de
différentes origineS”

Constituants Madagascar Ghana
a-pinéne 7,4 -
camphéne 22,8 0,2

B-phellandréne 8,2 0,4
1,8- Cinéole 8,7 0,9
neral 2,4 11,2
géraniale 4,2 17,8

ar-curcumene 15,3 4,5

a-Zingibérene 52 18,1

B-bisaboléne 7,4 6,4

B-sesquiphellandréene 6,3 6,8

Total analysé 94,1 80,7
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Partie II- Introduction

La partie expérimentale a été réalisée au laboeatte chimie du département de
génie des procédés.

Notre travail a pour but, I'extraction des essaneedes oléorésines contenues dans
les rhizomes de gingembre par deux méthodes : iGless(EV, SOXH) et Micro-ondes, afin
d’améliorer le rendement, de diminuer le tempsiéetion et le volume du solvant utilisé.

 La premiére partie sera consacrée a l'optimisaties parameétres d’extraction tels
gue, la masse et la durée d’extraction de gingentbreature et le volume du solvant utilisé,

e La deuxiéme partie est consacrée a I'évaluationpdagriétés physico-chimiques des
extraits. Aussi une étude comparative entre lex dechniques d’extraction, sera réalisée en
termes de rendement, de cinétique d’extraction eetcaimposition chimique des extraits
obtenus.

 Par la suite, nous nous sommes intéressés a lalisadd des extractions par
application d’'un modele cinétique. De méme, un miscae d’extraction sera proposeé dans le
but de mieux comprendre les phénomenes mis erigesixle I'extraction par MO.

En dernier lieu, le travail sera parachevé par éhede environnementale, et

economique pour connaitre le codt total d’une a®apar les deux méthodes : EV et MO.
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Matiére végétale

\ 4

Techniques d’extraction des extraits

/\

Extraction par Extraction par Micro-
méthodes classique ondes
Résidus
! végétale !
= . e
Entrainementala i | Solvant volatile Solvant volatile | ! hydrodistillation
vapeur d’eau (SOXHLET) (Reflux)
Huile essentielle Oléorésine Huile essentielle

A\ 4

| | |
|

Etude comparative

Etude analytique

. . Composition Etude
Analyse Determlrlgtlpn des chimique pour cinétique
par caracterlgthues chaque méthodé
GCIMS organoleptiques et
physicc-chimique:

\4

Modélisation
&
Valorisation du procédé
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Chapitre 1I-1 Optimisation des parametdsxtraction

Cette partie est consacrée a la présentation mketigble du matériel et des protocoles
expérimentaux que nous avons utilisés au cour®sieravaux.

Dans le but d'optimiser I'application des procéd#s [|'extraction des extraits de
gingembre, nous avons procédé a l'utilisation demé&hodologie expérimentale classique, qui
consiste a fixer le niveau de toutes les variabtad une, et a mesurer la réponse du systéme
pour différentes valeurs de cette variable.

Plusieurs expériences préliminaires ont été meesaegifférents types de gingembre

(sec gris, sec blanc et frais).

II-1.1. Les méthodes conventionnelles d extraction

II-1.1.1. Entrainement a la vapeur

a) Description de l'installation:

L’extraction des huiles essentielles par entrairréndela vapeur d’eau, a été réalisée a

I'aide d’une chauffe ballon sous pression atmodpghér Le montage élaboré est présenté par la
figure (1.01), il est constitué d’un ballon (1) #iditre contenant de I'eau mis en chauffage, on
monte une colonne (2) de 4 cm de diameétre, et 3@erongueur. Le matériel végétal (5)
préparé est peseé et introduit dans la colonne.dpew d’eau traverse le matériel végétal en
entrainant les produits volatils vers la colonnecdedensation (3), celle-ci est recueillie dans
une Erlenmeyer (4)La séparation entre I'eau et les I'huiles essBesieest améliorée par
I'utilisation de 10 % de I'éther de pétrole qu’'ova@ore par la suite dans un évaporateur rotatif
sous vide a une température d’environ 60°C, puse@eafin de calculer le rendement de

I'extraction par rapport a la masse de matérieEvaig

La charge de matiére végétale traitée et la died&extraction, sont les parametres qui
ont été modifiés au fil des expériences d’entraieeina la vapeur d’eau, dans le but de trouver
le meilleur compromis entre chacun d’eux, et d'agigier la quantité d’extrait.

L’'optimisation de I'extraction est donc basée Baobtention d’un rendement le plus
élevé possible.

Le rendement d’extraction est la quantité de sobmitraite (Mex) dans le solvant

normalisée par rapport a I'unité de masse de |léeneatégéetale traitée (g/g de).

M
Yue (%) = MEX
MV

.100
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1 Réfrigérant

: A : Erlenmeyer
() o 4{(%

Figure (1.01) :Schéma de principe de I'entrainement a la vap@aud

L’espéce végétale étudiée en I'occurrence, sajiigembre frais, sec gris et sec blanc,

est une espéce commercialisée en provenance de @hidonc disponible au sein de la Wilaya
de CHLEF.

b) Gingembre sec gris

L'étude de I'extraction a été réalisée sur desarigs broyés de gingembre sec gris.

» Influence de la charge de matiére végétale traitée
Une étude préliminaire a été réalisée sur un étlmwntde masses différentes de
gingembre (2 g a 13 g) ayant pour objectif de dhdégsmasse qui présentait la plus grande
guantité d’huile essentielle. Pour cela, nous aymosédé a I'extraction des huiles essentielle
en utilisent ces quantités de gingembre, seloprtgocole défini précédemment, durant

2 heures.
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Les résultatsexpérimentaux sont regroupés dans le tabl1.01) et illustrés par la
figure (1.02).

Tableau (1.01) :Evolution du rendement d’extraction en huile esstiatien
fonction de la masse de gingerr sec gris
Msedg) | O 2 3 4 5 7 10 13

Y se0 0 0,2 | 1,01 3,23 | 4,04 | 3,83 3,6 3,01

Y sec%

o ﬁJ\‘ M sec (g)

Figure (1.02): Evolution du rendement en HE en fonct
de la masse de gingembre

Nous pouvons observer gue plus nous augmentookalge de gingembre plus
rendement d’extrait augmente jusqu'a la massenaj#i puis diminu

Nous interprétons ce phénomene par le profil d’Egoant de la vapeur a travers le
La taille des particules de gingembre, et la répam de cell-ci dans la colonne font que
vapeur circule plus ou moins facileme

On constate, qu’'une quantité insuffisante de gingenou le tassement de ce derr
provoque la créatiomles chemins préférenti, comme nous lemontre la figur (1.03), la
vapeur circule librement et rapidement a l'intériele lit et les équilibresntre phase fixe et

mobile ne se font plus correctement ce qui dimieuendement d’extractic

Donc il faut que le chargement soit suffisammermgjuli@r pour éviter des passa(

préférentiels de la vapeur d’eau, et le colmataght.
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Optimisation des parametres d’extracti

ion des chemins
référentiels

S ldditgingembr

* Influence dutemps d’extraction sur le rendement en huile essentie

La durée d’extraction est théoriquement le tempsesgnire a la récupération de

totalité de I'huile contenue dans la matiere vélgéfar en pratique, il est difficile de récupé

toute I'huile. Ce temps cmespond alol au moment pour lequdh quantité d’huile rest

constante dans le distilldt détermine la fin du processt

Lors de cette étud®, gramms de gingembreec gris ont été introdis dans la colonne

lesquels estoumis a une extraction par entrainement a lawragieau

Les résultateexpérimentaux sont regroupés dans le tabl1.02) et illustrés par la

figure (1.04).

Tableau (1.02) : Evolution du rendement en HE en fonction de la darégtractior
Temps (min) 0 15 30 60 90 120 | 15C 180
Y0 0 0,2 | 2,21] 3,03 3,51 | 4,04 | 4,0c 4,04
4,5 -
S 4 * & *
c
S35 - .
8 3 - ©
_% 2,5 -
2 2
T 15
% ,
s 7]
© 05 - .
= t
0o ¢ | | | emps(mlln)
0 50 100 150 200
Figure (1.04): Evolution du rendement en HE de
gingembre sec gris en fonction de la durée d'extre
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Nous pouvons observer que le rendement atteint axilmum aprés 120 min temps
d’entrainement, puis il se stabilise.

L’évolution des rendements d’extraction passe uas etapes :
- Une premiére partie relative au chauffage dedsiére végétale et correspondant a la montée
en température au sein du réacteur, étape dumguntlla aucune extraction d’huile essentielle
ne se produit.
- La seconde étape correspond au début de |datistil de I'huile essentielle. Au cours de cette
étape, le rendement augmente de facon significatsger’'a environ 4%.
- Enfin la derniere et troisiéme étape indique alentissement de 'augmentation du rendement
avec apparition d’'un pseudo palier.

Lors de I'ébullition, la membrane externe ou laicule gui constitue les seules barrieres
a la libération de I'huile essentielle de gingemipris, est vite rompue, et les composeés volatils

sont aussitét évaporés d’ou la courte barriére ptieindre le pic cumulatif de I'extraction.

c) Gingembre frais

L’'étude de I'extraction a été réalisée sur le gmgre frais, les rhizomes ont été lavés

puis rapés a l'aide d’'une rape de cuisine.
* Influence de la charge de matiere végétale traitée

Les essais sont effectués dans les conditions tor@ssuivantes :

Temps d’extraction : 3h

Taux d’humidité : 95%

Masse de gingembre frais variable (g) : 10 ;20 ;40 ;50 ;60 ; 70 ; 80 ; 90.

Les résultats expérimentaux sont regroupés darableau (1.03) et illustrés par la
figure (1.05).

Tableau (1.03) : Evolution du rendement d’extraction en huile etisla en fonction de la

masse de gingembre frais

Mmais(g) | O] 10 | 20 | 30 | 40 50 60 | 70 | 80 | 90

Y wis% | 0] 0,08 0,1 0,13| 0,19 0,26 0,28 0,3 | 0,27| 0,26
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0,3

0,25 F

0,2

0,15

0
Y frais Yo

0,1

0,05

10 »Hg
30 40
50 g0
70

80
Figure (1.05) :Evolution du rendemnt en HE en fonctio
de la masse de gingembre f

90

M frais (g)

Comme nous l'avons déja mentionné précédem plus nous augmentons la che

de gingembre plus le rendement d’extrait augmerggu'a la masse optim 70g, puis il
diminue.

Influence dutemps d’extraction sur le rendement en lhuile essentiell
Les essais sont effectuéans les conditions opératoires suiva :

Masse denatiére végéta : 70 g.

Taux d’humidité : 936 a 91%.

Dureées d’extraction variak (min) : 60 ; 120 ; 180 ; 240 ; 300 ;6

Les résultateexpérimentaux sont regroupés dans le tabl1.04) et illustrés par la
figure (1.06).

Tableau (1.04) : Evoiutiondu rendement en HE en fonction de la durée d’etxna

Temps (min) 0 60

Y frais%

120

180

240

30C

360

005

0,2

0,3

0,35

0,5¢

0,53
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0,6 -

0,5 -

0,4 -

0/3 7 ‘

0,
y frais Yo

0,2 - L J

0,1 -

2 temps (min)
0 ‘ T T T 1
0 100 200 300 400

Figure (1.06): Evolution du rendement en HE de
gingembre frais en fonction du temps d'extraction

Nous pouvons observer que le rendement atteint arinnum aprés 5h de temps
d’entrainement, puis il se stabilise.

L’évolution des rendements en fonction du tempg peuiviser en trois étapes :
- Dans une premiere étape, nous observons un paligrun rendement nul, correspondant a la
phase de chauffage de la matrice.
- La seconde étape, correspond a un saut plus msmuarqué. Elle concerne I'extraction de
I'huile essentielle située sous la membrane egtgrar phénomeéne de diffusion de I'huile
essentielle a partir des dépots exogenes de ghrgem
- La troisieme partie, pendant la quatrieme heuréextraction de I'huile essentielle serait due
au phénomene d’osmose de 'huile essentielle & plat dépbts endogene de gingembre.

o] De plus nous pouvons observer des durées d’extnacariant considérablement entre
le gingembre frais a 5 heures, et le gingembregsisca 2 heures. Car, comme nous l'avons
déja mentionné au chapitre (I-4), les rhizomesidésta préparer du gingembre sec ou en
poudre sont récoltés & maturité (9 a 10 moi8) Cela empéche la formation de I'huile
essentielle fortement liée a la matrice végétaeyu se traduit par la courte durée d’extraction
(2 heures). Par contre, le gingembre frais ternhéug cycle végétatif, donc la formation
compléte de l'huile essentielle interne, ce quitisaluit par la longue durée d’extraction
(5 heures).

C’est pour cela que nous avons décidé d'utiliseyibgembre gris pour la suite de nos

travaux.
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d) Gingembre sec blanc

Les mémes manipulations réalisées précédemmenteyaniges avec le gingembre sec
blanc.

Les résultats obtenus donnent, des rendementsratérn variant considérablement
entre le gingembre blanc (2,24%), et le gingemdpis (4,04%).

Comme nous l'avons déja mentionné, au chapitrd)(l-te gingembre blanc subit des
prétraitements aprés sa récolte tels que le lavaégéjchage et le séchage au soleil, par contre
le gingembre gris, non pelé est séché a l'air lib@es transformations intervenant lors de
I'exploitation du gingembre depuis sa collecte juagsa transformation contribuent a la

variation du rendement.

Conclusion :

» La durée d’extraction est un parametre tres impbdans le procédé d’extraction par d
entrainement a la vapeur d’eau. Elle fournit ddsrmations sur la localisation de I'huile
essentielle a l'intérieur de la matiere végétai@sh les matiéres dans lesquelles I'huile
essentielle est située dans les glandes exogerm# an temps d’extraction relativement court,
tandis que les plantes dans lesquelles I'huilerdsdle est située dans des glandes endogénes
auront un temps d’extraction plus long.

» Les résultats nous montrent aussiie la majorité des cellules sécrétrices de gifgem

sont en partie localisées directement sous la @sehéreuse la plus externe.

11-1.1.2. Extraction par solvant volatil
a) Description de I'installation:

Le schéma du montage utilisé pour I'extraction patvant volatil (Extracteur de
Soxhlet) est présenté sur la figure (1.07).

Le Soxhlet, d'une capacité 150 ml, se composeatiyps en verre (4), d'un tube siphon
(6-7) et d'un tube d'adduction (3). Dans ce montbgdracteur est placé sur un ballon de 500
ml (2) contenant le solvant d'extraction (1). Ddestracteur est insérée une cartouche en
papier-filtre épaisse (5) dans laquelle est placgingembre ; puis un réfrigérant (9-10-11) est

adapté au-dessus de l'extracteur.
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» Influence de la charge de la matiere végétale sie rendement en oléorésir

Dans cette paki nous avons effect sept essais de mass#fférentes de gingembre
sec pour déterminer le meilleur rendement en obfoeé Ces essais sont effectués dan:
conditions opératoires suivan :

Solvant utilisé : éthede pétrol ;

Volume du solvant 170 ml ;

Temps d’extraction 1 heure ;

Masse de gingembre sec vari¢(g) : 1,2,3;4;5;6; 7.
Les résultats obtenusrs regroupés dans le tableil.09 et illustrés par la figurel.08)

Tableau (1.05) : Influence de la masse de la matiére végsur lerendement
Msec(g)| O 1 2 3 4 5 6 7

Y % 0 0,¢ 1,5 2,4 355| 3,8 3,5¢ 3,48
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Msec (g

Figure (1.08): Evolution du rendement en oléorésine ¢
fonction de la masse de la matiére végé

On constate que le meilleur rendement est obtenm poe massde 5 grammes de
gingembre gris.

Nous pouvons obsen aussique plus nous augmentons la charge de gingenmimdg
rendement en oléorésine augmente jusatteindre5 g, valeurqui correspond a la mas
optimale, au-dela de cetteass, le rendement diminue.

Cette masse donne urndement optimal en oléorésipeisque le lit des particules ¢
expansé et I'écoulement du st est facilite. @ qui permet un meille contact entre le
gingembre et le solvantans le bud'augmenter la quantitBextrait.

Par contre, le rendement en oléorésineinue audela de cette masse optimale. C
ed d0 au tassement des pelles de gingembre a l'intériedie la cartouchequi obstrue la
circulation du solvant; il faut donc éviter de &seu de trop charger I'extracte

e Influence du temps d’extraction et la nature du solvant sur le rendement er

oléorésine

Une quantité de 5g de gingembre est soumise a xingcgon a I'’hexan: I'éther de
pétrole, au chloroforme etl#@thano. L'opération est réalisée dans des conditions opéra
identiques a savoian volume du solvant de 170 ml, et une températle refroidissement
maintenue a 5°C.

Les résultateexpérimentaux <nt regroupés dans le tableau (1.06) et illustréslg
figure (1.09).
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Tableau (1.06 : Influence du temps et la nature de solvant sumiéament en oléorésine

Temps (min) 0 15 30 45 60 75 90 120
Ether de pétrole 0 1,45 2,26 2,85 3,7 4.09 458 4,58
v Hexane 0 3,61 5,02 5,89 6,6 7,5 7.5 -
% Ethanol 0 2,25 3,34 4,10 4,89 5,6% 6,24 6,4
Chloroforme 0 3,1 421 4,85 5,22 6,09 6,7 6,7
8 -
7 ° ®
6 - o A A
A @ Ether de pétrole
5 4
X (] : ’ ¢ ¢ ¢ Hexane
> 4 A ’
3 - o A ¢ A Ethanol
2 1 A * ® Chloroforme
L J
1 4
O ‘ T T 1
0 50 100 15demps (min)
figure (1,09): Influence du temps d'extraction et la nature du
solvant sur le rendement en oléorésine

L’analyse du rendement de ces extractions (figué®)lmontre que I'hexane est le
meilleur solvant du point de vue quantitatif etéatique, suivi du chloroforme, éthanol, puis
I'éther de pétrole.

Une bonne quantité d’extrait, peut étre expliquee lp faible tension superficielle du
solvant qui joue un réle important dans l'efficacde pénétration, et a sa faible viscosité qui
assure le bon écoulement du solvant dans la matipétale.

Pour confirmer le choix du solvant, une analyse@aomatographie en Phase Gazeuse
quantifiant la composition des divers extraits abteet permettant d’en dresser une approche

comparative est également importante en termebal® du solvant adéquat a notre étude.
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11-1.2. Extraction par micro-ondes

L'objectif de cette étude est de déterminer I'imp@es micro-ondes sur I‘extraction des
extraits de gingembre. La validation d'une nouvelieéthode d’extraction passant
obligatoirement par des essais expérimentaux.

Les extractions assistées par micro-ondes onté&tiesées dans un four micro-ondes
a ménagé de type « SAMSUNG », dont les caraciguissi sont les suivantes :

- Cavité multimode, recouverte de PTFE : 360 x 2 BP0 (mn)
- Puissance micro-ondes : 1150 W

- Puissance de sortie : 100 W & 800 W

- Fréquence de fonctionnement : 2450 MHz

Afin de mettre en place le protocole expérimentabi’eptimiser les rendements de
I'extraction tout en conservant la qualité des raatg, plusieurs expériences préliminaires ont
été meneées sur le gingembre sec.

L’efficacité de ce procédé d’extraction dépend esskement de trois principaux
parameétres opératoires : la puissance de micro;dadmlvant et le temps d’extraction, qui
apparaissent comme étant les facteurs les plugeimhant. Les paramétres de réponse que nous
avons tout particulierement considérés dans noa® sont la cinétigue et le rendement

d‘extraction.

11-1.2.1. Hydrodistillation assistée par micro-ondes

Le montage élaboré est présenté par la figure X 1lL6st constitué d’'un réacteur (1)
placé dans I'enceinte du four micro-ondes (2) sumidaa@’une colonne (3) assurant la liaison
avec la partie du montage située a I'extérieuradealité du four. Le systéme de condensation
des « vapeurs aromatiques » est composé d’'un éednga boules (4), orienté verticalement,
afin d’assurer une condensation maximale des vapsaturées en molécules aromatiques et
d’obtenir un condensat le moins chaud possible pétiter une dégradation thermique

eventuelle des molécules aromatiques composaniel'assentielle.
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Four micro-ondes

Figure (1.10) :Montage de I'extraction assistée par micro-ondesHig.

Influence de la puissance et du temps d’extractiorsur le rendement en huile
essentielles de gingembre sec gris

Conditions opératoires :

Dans cette partie, on a fait varier la puissance3@@ a 600 Watt, et le temps de
traitement entre 1 et 10 min, la masse de gingesdwest égale a 5 grammes.

Les résultats expérimentaux sont regroupés dartableau (1.07) et illustrés par la
figure (1.11).

Tableau (1.07) : Influence de la puissance et du temps d’extractiorie rendement en HE

Puissancg Temps
(Watt) (min) 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
300 - - 0 2,9 3,7 3,88 4 41 4,12472
450 Y - 0 3,04 3,7 3,82 4 4,074,145 | - -
600 % 0 3 3,72 | 3,89 4 4,05 4,14 | - - -
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45 -
4 - A AA AUe®
A o
35 1 ©300 watt
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> 25 - 450 watt
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1,5 -
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0,5 -
0 Ao . : . _
0 5 10 15 temps (min
Figure (1.11):Influence de la puissance et du temps
d'extraction sur le rendement en E de gingembre gris

La Figure (1.11) montre que le rendement d’extoactpar micro-onde d’huiles
essentielles du gingembre sec augmente en fondticcemps et de la puissance d’extraction.
Pour une puissance de 300 watt, ce dernier terglurepalier a partir d6 minutes avec un
rendement de 3,7% pour atteindre un maximum déwd bout de 10 minutes de traitement.
Nous observons un comportement similaire aveclgespuissances de 450 watt et 600 watt.

Ces allures prouvent que plus la puissance estgrplus le rendement des extraits est
important. Ceci peut étre expliqué par I'améliaratide la diffusion a haute puissance et a
haute température qui cause !'éclatement des esllgécrétrices. Donc les puissances
importantes impliquent des températures importapéesconséquent un transfert de chaleur et

de masse plus important.

* Nous avons procédé a I'extraction des huiles eiedeistde gingembre frais par micro-
ondes,pour une meilleure maitrise de la qualité de ceilld-e rendement obtenu est de 0,496
% dans les conditions suivantes: puissance =45@t Watemps d’extraction=15 min ;
Mirais = 709

11-1.2.2. Extraction par solvant assistée par micro-ondes
Le montage élaboré est présenté par la figure X1e62 constitué d’'un ballon placé dans

I'enceinte du four micro-ondes surmonté d'un gdrant & serpentin placé en position

verticale, les vapeurs qui se dégagent se condestseriombent dans le ballon.
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Figure (1.12) : Montage de I'extraction assistée par micro-ongles
des oléorésines

Dans cette partie, la masse de 5g de gingembresm#csoumise a une extraction a
I'hnexane, et a I'éthanol. La puissance variant3@6 a 450 Watt, et le temps de traitement
entre 1 et 10 min. On a fixé le voiume du soh&aBOml.

Les résultats expérimentaux sont regroupés dartableau (1.08) et illustrés par la
figure (1.13).

Tableau (1.0¢) : Influence de la nature des solvants, de la putesahdu temps d’extractign
sur le rendement en oléorésine

solvants| Puissanceg Temps 1 2 3 4 5 7 8 9| 1

(Watt) (min)

300 - - 109|152 2 |266| 3,96 5,01|5,3
hexane 450 Y 0,94 2 (285 35| 45| 518 5,295,31

300 % 3,04 39| 5 | 6,44 6,56|6,62| 6,7 | - -
éthanol 450 3,5| 412 52 | 6,63| 6,7 | 6,71 6,71 - -

Optimisation et comparaison des cinétiqgues d'etiom des extraits de gingembpar procédés

classiques et par micro-onde



Chapitre 1I-1 Optimisation des parametres d’extracti

7 .
o O
o © { 300 watt
6 - Hexane
<5 - e - | 450 watt
> 300 watt
4 - O wa
° - Ethanol
3 - ® 450 watt
[ |
2 [ |
[ ]
14 [ |
0 | | | | | | temps (min)
0 2 4 6 8 10 12

figure (1.13) Influence des parametres opératoires st
rendement en oléorési

On observales rendements d’extraction variant considérablémetne I'extraction par
I'hnexane, et celle de dthanc. Ces variations dans la concentration I'oléorésine de
gingembreont été observées de la méme marpar MandaL et cof®, et sont le résultat de
différentespropriétés diélectriques du solv:

L’éthanol est le solvant qui permet itention du meilleur rendementeci est di a son
importante constantdiélectrique¢ (¢'=24,5), qui permet une bonrm@apacité d'absorptic des
micro-ondes, donc il sehauffe plus vite et pe améliorer le processus d'extract Tandis que
I'nexane est transparentxamicrc-ondes; Par conséquent,nié se réchauf pas sous micro-

ondes.

I1-1.3. Influence de la granulomeétrie

Sachant que le rendement d’extraction est lié andg partie a la vitesse de diffus
de solvant dans le soluté et que la diffusion arefeion directe avec la taille des particules
soluté, nous avons décid&@analyser ce paramet

L’étude consiste a préparer des échantillde gingembre avec des partic
d’épaisseurs différenteBour cel nous avons utilisén rabot électrique contenant une scie
profondeur entre 0,5 et 3,5 mm pour particules de faible épaisse Pour les grandes
épaisseurs, nous/ons découpé Igingembre sous forme de peatietmen (0,5cm a 2cm). Les
échantillons ont suhine extraction par rcro-ondesous une puissance de 30att.

Les résultateexpérimentaux sont regroupés dans le tabll1.0€) et illustrés par la
figure (1.14).

Optimisation et comparaison des cinétigud’extraction des extraits de gingem par procédés

classiques et par micro-onde @



Chapitre 1I-1 Optimisation des parametdsxtraction

Tableau (1.02) : Influence de broyage sur la cinétique d’extractidhiE

Puissance| Temps 3 4 5 6 7 8 9 10| 13| 15 2(
(Watt) (min)

broyé 0 3,1 3,7 3,88 4 4,1 4,142 | 4,2

Ysec %0 Non 0 0,9 15 263 2,79 345 3,94 4,08,14|4,2|4,2
broyé

<

4,5 ~

4 -
..

3 - [

®broyé

15 - non broyé

O T T T T 1
0 5 10 15 20 25 temps (min)

Figure (1.14): Cinétique d'extraction pour le gingembre
broyé et non broyé

L’analyse des résultats (figure 1.14) montre qubrteyage a une influence importante
sur les rendements d’extraction. Ce dernier dimisoeis I'effet de l'augmentation de
I'épaisseur des rhizomes, ainsi I'extraction devieafficace.

L’extraction est plus rapide dans le cas du gingenbiboyé, car le parcours de diffusion
de 'huile essentielle est réduit par rapport asi @a gingembr&on broyé et l'aire d’échange
est plus grande, ce qui donne un meilleur cordatre la matrice végétale et le solvant. Les
particules plus fines permettent aussi d'améliarenétration plus profonde des micro-ondes.

L'un des inconvénients associés a l'utilisatios plerticules plus fines, est la difficulté

de séparation de la matrice au solvant.
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Etude comparative et analytique

Chapitre II- 2

[I-2.1. Nature des flaveurs contenues dans le gingpre

La notion de flaveur des épices et aromates reediensemble des perceptions olfacto-
gustatives (odeurs, arébmes et saveurs). Ces pemepesultent de stimuli générés par une
multitude de composés organiques. Certains de aepasés sont volatils. Les autres non-
volatils sont plus particuliérement responsablelad=veur et de la coulet?.

Le but de cette partie est de caractériser latdiiade I'huile essentielle et I'oléorésine de
gingembre obtenues par les méthodes conventiosredligar micro-ondes.
Les propriétés organoleptiques des huiles esslestiet des oléorésines obtenus sont

réunies dans les tableaux suivant :

Tableau (2.01 : Propriétés organoleptiques des huiles essentdi@gngembre pa
les deux méthodes d’extraction EV et MO.

Matiére végétale Gingembre sec gris Gingembre frais
Méthode d’extraction EV MO EV MO
Aspect liquide Liquide Liquide Liquide
Propr_g ala Chaud saveur Propre a la
Odeur vegeie | P | DA | redte
Couleur Jaune péle| Jaune foncée Jaune foncé| Jaune foncge

Tableau (2.02 : Propriétés organoleptiques des oléorésines degibige par les deux
méthodes d’extraction SOXHLET et MO
Méthode SOXHLET MO
d’extraction
Solvant Ether de | Chloroforme | Ethanol | Hexane| Ethanol | Hexane
pétrole
Aspect pateux pateux pateuy pateux | pateux pateux
Odeur Propre a altéré acre altéré chaud et| altéré
la matiere citronné pénétrant
végétale
Couleur Jaune | Marron foncé| Marron | Marron | Marron Marron
foncée a noir foncé foncé foncé foncé a
noir

Les parameétres organoleptiques de nos extraits esorgticcord avec ceux répertoriés

dans les normes FCC (partie I, tableau 4.02).
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11-2.2. Determination des propriétés physico-chimiques

Les constantes physico-chimiques des extrais dgegibre gris ont été déterminées
selon les normes AFNOR sur les huiles essentielles. résultats des mesures de densité,
d’indice de réfraction, d’indice d’ester, et d’icdi d’acide sont regroupés dans le tableau ci-

dessous :

Tableau (2.03) :Principales propriétés physico-chimiques de gingemb
Nature d’extrait Huile essentielle (HE) OléorésindOL)”
Méthode d’extraction EV MO SOXHLET MO
Densité a 20°C 0,880 0,889 0,891 0,898
Indice de réfraction (IR) 1,488 1,492 1,415 1,423
Indice d’ester (IE) 14,579 13,754 16,512 16,500
Indice d'acide (I1A) 1,642 1,512 9,325 9,311

* . oléorésine obtenue par l'utilisation de I'étloan
A partir des valeurs présentées dans le table@G){(Zn constate que :

» Les densités ont des valeurs relativement prochelsgye soit son mode d’extraction.

» L'indice de réfraction des extraits obtenus par Eaht |égerement inférieurs a celui
obtenu par les méthodes classiques. Ceci peutd@étéela composition des fractions contenant
plus particulierement des composés volatils, ltedie réfraction variant essentiellement avec
la teneur en monoterpéenes et en dérivés oxygémas fddte teneur en monoterpénes donnera
un indice élevé pour certains autelfs le faible indice de réfraction d’extrait indigea faible
réfraction de la lumiére ce qui pourrait favorisen utilisation dans le produits cosmétiques.

» Lindice d’'ester et d’acide des extraits obtenus s méthodes classiques sont
|égerement supérieurs a ceux obtenus par MO. OIE éhevé est le garant de la qualité d’'une
fraction. L'indice de réfraction inférieur a 2,tase preuve de bonne conservation d’'une HE
(76)'

Les analyses physico-chimiques permettent difficéat de déterminer laquelle des
deux méthodes étudiées est la meilleure. Le readela plus important en huile essentielle est
effectivement un facteur important pour les producs qui verront leurs gains augmenter.

Par exemple, un faible indice d’ester ou un meiliadice de réfraction ne représentent
pour eux, par contre, aucun avantage, ni finanoigechnique. Cela intéresserait bien plus les
importateurs. Il sera donc primordial de détermileeprofil chromatographique de I'essence

aromatique.
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I1-2.3. Cinétique d'extraction

Dans les conditions optimales que nous avons perrdéter a I'aide des expériences
précédentes, nous avons suivi la cinétique d’etitnaales extraits de gingembre par MO et
nous I'avons comparé a celle obtenue par EV eS@atHLET.

Les figures (2.01 et 2.02) ci-dessous illustremvdlution du rendement en huile

essentielle et I'oléorésine respectivement, paaidiux techniques.

4,5 -
4 - g ]
3,5 - [
310 [ |
£ O OMO
> 2 -
BEV
1,5
1 .
0,5 - :
- temps (min)
0 ". T T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120 140
Figure (2.01):Rendement d'extraction d' HE de gingembre
obtenue par EV et par MO

D’apres les résultats obtenus, nous pouvons dieel’qpération d’extraction de I'huile
essentielle de gingembre par MO a permis d’obtemirendement Iégérement supérieur en un
temps d’extraction plus court a celui obtenu par (EAbleau 2.04). Ces résultats sont d’autant
plus intéressants que la durée d’extraction paravoades n’excede par 10 minutes alors que
I'entrainement a la vapeur nécessite douze fois gl temps, soit 120 minutes pour épuiser

I'huile essentielle de la plante.
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figur (2.02): Rendement d'extraction d'oléorésine de gingembre
obtenue par SOXH et MO

Dans le cas d'oléorésine, I'extraction par MO angserd’obtenir le meilleur temps
d’extraction avec des rendements difféerents de adgnus par SOXHLET. Ces différences
prouvent que les propriétés physico-chimigues étediriques du solvant jouent un réle
important dans I'extraction d’oléorésine.

On s’apercoit tres clairement, que I'éthanol estbon absorbeur de I'énergie de
micro-ondes £ = 25,7), mais non un bon extracteur par SOXHLET (viscosit&194Pa.s).
Par contre, 'hexane est un bon extracteur par SKEXH(viscosité = 321Pa.s), mais non un

bon absorbeur de I'énergie de micro-ondes=(1,9).

Tableau (2.04) : Rendement des extraits de gingenwpar les deux méthodes
L'extrait Huile essentielle Oléorésine
Méthode EV MO SOXHLET MO
d’extraction

Le solvant H,O H,O Ethanol Hexane Ethanol Hexane

Temps 120 10 90 75 8 10

d’extraction (min)
Y % 4 04 4,2 6,24 7,5 6,7 5,3

Optimisation et comparaison des cinétigues d'etiom des extraits de gingembpar procédés
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11-2.4. Analyse thermique (variation de température)

Dans le but de mieux comprendre la rapidité detrdgtion par MO en comparaison a
celle de I'EV, I'évolution temporelle de la tempténe au sein du réacteur a été étudiée. Les
résultats sont présentés graphiqguement a travémita (2.03)

120 -

100

80

=0—T°C de MO

60 —e—T°C de EV

T(°C)

40

20

0 . . . ‘ ~ tmps (min)
0 5 10 15 20 25

Figure (2.03): Profil de la température au cours de
I'extraction de I'HE de gingembre par EV et par MO

On remarque que I'extraction s’effectue en deupegtale durée difféerente :

» L'étape de chauffage :traduit 'augmentation de la température au seinbdlion
jusqu’a la température de distillation sensiblermégdle a la température d’ébullition de I'eau.
Cette période de chauffage est toujours de I'oddr@ minutes pour I'extraction par MO et de
I'ordre de 15 minutes pour EV, dans les conditiopgmales.

» L’'étape d’extraction proprement dite : (durant laquelle les molécules aromatiques
sont effectivement distillées). Cette période dauttage est toujours de I'ordre de 8 min pour
MO et de I'ordre de 105 min pour EV, et elle saltiépar un palier de température situé au
niveau de la température de distillation (100°C).

Il est clair que l'augmentation de la températuvecale procédé innovant par MO
expligue en partie la cinétique d’extraction rapidetenue, comparativement au procédée
classique par EV. On constate que le stress thasrgévere lié aux micro-ondes est provoque
essentiellement au niveau des glandes contenaritel’essentielle lequel, est a I'origine de
cette cinétique rapide, puisqu’il peut causer lfaegtation de la pression interne dans les
glandes. Quand cette pression dépasse une vatate, lia capacité d’expansion maximale des

glandes, est atteinte et elles d’éclatent.
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11-2.5. Composition des extraits

L’analyse chromatographique a un impact qualietifvue de déterminer la nature et la
composition de chaque extrait dans le cas chacese ohéthodes d’extraction. Il s’agit de
procéder a l'analyse des extraits par chromatoggagazeuse couplée a la spectrométrie de
masse (GC/MS).

L’analyse par GC/MS a été effectuée au niveau bor&oire de gisement au Centre de
Recherche et Développement (CRD) 8enatrach de Boumerdes.

Chaque extrait a été analysé par un chromatogragiient HP 6890 équipé d’'une
colonne capillaire, et couplé a un spectrométrmdsse Agilent 5973 HP.

Les conditions opératoires sont détaillées datebieau suivant :

Tableau (2.05) :Conditions opératoires des analyses en GC/MS

Parameétres

Courant d'ionisation 70eV
Colonne capillaire :

Longueur 25m

Diametre interne 0,2 mm

Epaisseur de phase 0,33um
Gaz vecteur Hélium

Débit Iml/min

Température de l'injecteur 280°C
Température de linterface 280°C
Température de la source 230°C

_ ) 35°C en isotherme pendant 5min on augmente la
Programmation de température | température a raison de 6 °C /min jusqu’ 250°C.

La pression en téte de colonne 15 psi
Concentration des échantillons pur
Quantité injectée 0,2ul
Mode d’injection Split1:20
Logiciel Chemstation

I. Composition des huiles essentielles

Les analyses par GC/MS des huiles essentiellesngergbre obtenues par le systéeme
classique d’entrainement a la vapeur d’eau, etgaouvelle technique d’extraction par MO,
nous ont permis de déterminer les profils chromaolgques, d’identifies les différents
constituants et de mesurer leurs concentrations tenfractions volatiles a analyser. Les

résultats obtenus, pour chaque méthode, sont egésspar les chromatogrammes suivants :
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Figure (2.04.a) :Chromatogramme de I'huile essentielle de gingerfiais obtenu par EV
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Figure (2.04.b) :Chromatogramme de I'huile essentielle de gingerfraie obtenu par MO
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Figure (2.05.a) :Chromatogramme de I'huile essentielle de gingersboe obtenu par EV.
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Figure (2.05.b) :Chromatogrammes de I'huile essentielle de gingerséce par MO
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Tableau (2.0€) : Composition qualitative et quantitative de chacdeg quatre huiles essentiel
extraites par les deux méthodes : EV et MO.

Extraction par EV (%)

Extraction par MO (%)

Composeés Gingembre | Gingembre | Gingembre | Gingembre
frais sec frais sec
Monoterpénes 0,43 0,50 0,21 0,07
a-pinéne 0,11 0,10 0,03 -
Camphene 0,28 0,33 0,19 0,04
a-phellandrene 0,04 0,07 - 0,03
Monoterpénes oxygéeneés 16,97 4,27 14,56 12,11
Zineol 2,02 1,52 1,35 0,94
Linalol 0,39 0,22 0,32 0,82
Borneol 2,21 0,87 2,15 4,48
Terpenol 1,08 0,35 1,09 2,00
B-Citral= néral 3,62 - 2,93 -
Carvone - 0,34 - 0,96
Ink 1 - 0,36 - 1,48
Géraniol 1,44 - 0,87 -
a-Citral= géranial 6,21 0,61 5,85 1,43
Sesquiterpenes 49,49 69,93 49,60 57,91
Copaéene 0,37 0,64 0,29 0,28
curcumene 10,03 11,46 10,25 7,45
zingiberene 18,44 26,04 17,01 24,26
a-farneséne 4,75 8,45 5,26 6,31
B-bisaboléne 6,61 9,02 7,07 8,15
B-sesquiphellandréne 9,29 14,32 9,72 11,46
Sesquiterpenes oxygénés 23,34 14,49 17,07 19,76
Elémol 1,81 0,73 1,23 1,01
Nerolidol 1,19 1,31 0,88 1,28
Epi-globulol 3,38 1,45 2,69 1,99
Epi-a-cubenol 1,81 1,31 1,24 1,43
Inconnu 1 0,98 0,85 0,85 1,97
Globulol 2,90 0,76 0,55 1,97
zingiberone 1,04 0,74 0,52 0,59
a-Eudesmol 1,85 2,00 1,73 2,57
Lédol 0,69 0,72 0,48 1,21
a-Bisabolol 2,46 1,02 1,41 1,30
[-cedren-9a-ol 0,78 1,63 1,21 1,98
Cedren-13-0l-8 0,75 0,25 1,01 0,42
Diepicedrene -1-oxyde 1,38 0,43 1,72 0,40
Inconnu 2 - - 1,18 0,10
Retinol 1,41 0,55 0,32 0,63
6-paradol 0,17 0,14 0,05 0,15
6-shogaol 0,74 0,60 - 0,76
Composés oxygénés totaux (% 40,31 18,76 31,63 31,87
Composés non oxygénés 49,92 70,43 49,81 57,98

totaux(%o)
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L’huile essentielle de gingembre sec et frais, lgI’'soit extraite par entrainement a la
vapeur ou par micro-ondes, est constituée d'unaicemombre des composés aromatiques
identiques.

Deux composés aromatiques parmi ces 35 composéspae pu étre identifiéavec
certitude. Au vu de leur spectre de masse, il 'dgs sesquiterpenes oxygénés. lls porteront
par la suite le nom de I'lnconnu 1, et de l'incorthu

Les composés majoritaires de I'huile essentiellegohgembre sont : le Curcumene ;
zingiberene p-farnesene B-bisabolene ; et leB-sesquiphellandrene ; leur teneur est variable
selon que I'huile essentielle sont issue d’'une BE\d@ane MO.

Un taux important des hydrocarbures Sesquiterpé®@®3 % et 57,91 %) dans le
gingembre sec extrait respectivement par (EV et M®)sont des composés qui possedent une
note olfactive bien caractéristique, chaude et qamte, Parmi lesquels le zingiberéne est
majoritaire (26,04 % et 24,26 %),

Le B-citral (niral) et le géraniol, a odeur douce natgarésents que dans le gingembre
frais, De ce fait, ils apporteront de facon plugpandérante une note olfactive d’agrume
fraiche, diffuse a I'huile hydrodistillée.

On note néanmoins la présencenggtral (géranial) a trés forte odeur de citron sién
gingembre frais parmi les composants majoritaikex ain taux de 6,21 % en EV et 5,85 % en
MO, qui ne figure pas dans celui de gingembre sg€avec un taux de 0,61 % en EV et
1,42 % en MO.

La molécule nommeée « inconnu 1 », n’est présengedans I'huile essentielle extraite
par micro-ondes, ne représente cependant que 4,58 0,10%) de I'huile essentielle de
gingembre frais et sec respectivement.

De méme, la fraction non oxygénée représente [idrala plus puissante dans le
gingembre, donc c’est la plus valorisable au nivegédicinal d’'une huile essentielle. Il est
intéressant pour cette raison de quantifier cedietibn.

L’'analyse des résultats (figure 2.06) obtenus meoqtie le gingembre sec extrait par
EV, est I'épice dont I'huile essentielle est lagphiche en composés non oxygénés (70,43 %),
suivi du gingembre sec extrait par MO (57,98 %)ispe gingembre frais extrait par EV
(49,92%), et finalement le gingembre frais extpait MO (49,81 %),

Cependant, pour le gingembre sec, la fraction ax§géest beaucoup plus élevée dans
les huiles essentielles obtenues par MO (31,87%)dans celles extraites par EV (18,76%).
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Figure (2.06: Proportion de la fraction non oxygénée au s
de 'HE de gingembre frais et sec extraite par EV et

Nous concluons que les huiles essentielles du gibg sont trés riches €
hydrocarbures sesquiterpenig, mais que les proportions en différents comp

sesquiterpéniques dépendent de la méthode d’értraetde la nature du gingembre (fra
sec)

il Compositiondes oléorésine

Les résultats de lidentcation des constituants des différentoléorésines de
gingembresont présentés dans le tabieau (2.07). Les anatysesnatographiqgues en ph:

gazeuse (CPG) couplées a la spectrométrie de rfBiggent été effectuées sur une colonnt
type polaire Agilent HP.
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Figure (2.06.a) : Chromatogrammes d’oléorésine de gingembre sec itextea I'éthanol,
SOXHLET.
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Figure (2.06.b) :Chromatogrammes d’oléorésine de gingembre secitepdnal’éthanol, MO
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Figure (2.07.a) : Chromatogrammes d’oléorésine de gingembre secitextaa hexane,
SOXHLET.
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Figure (2.07.b) :Chromatogrammes d'oléorésine de gingembre seditgémrahexane, MO.
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Tableau (2.07): Composition qualitative et quantitative de chacdeg quatre oléorésines

extraites par les deux méthodes : SOXHLET et MO.
Composeés SOXH + SOXH + MO + MO +
éthanol (%) | hexane (%) | éthanol (%) | hexane (%)
Monoterpénes - - - 0,20
a-pinéne - - - 0,02
Camphene - - - 0,08
a-phellandrene - - - 0,10
Monoterpenes oxygénés 1,06 1,53 1,66 1,02
Zineol= 1,8 cinéol 0,37 0,67 0,79 -
Linalol - - - 0,15
Bornéol 0,54 0,66 0,73 0,48
Terpenéol 0,15 0,20 0,14 0,21
a-citral= géranial - - - 0,18
Sesquiterpenes 49,34 56,00 62,43 49,02
a-Copaéne 0,31 0,41 0,49 0,50
Curcuméne 5,60 6,07 6,51 5,53
B- Copaéne 0,84 1,15 1,20 1,63
zingiberéne 20,80 23,51 26,42 19,96
a-farneséne 5,24 5,70 6,46 6,46
B-bisaboléne 6,96 7,56 8,41 5,65
B-sesquiphellandréne 9,59 11,60 12,94 9,29
Sesquiterpenes oxygenés 39,52 30,46 29,72 27,96
a-cubenol 0,40 - - 0,60
Nirolidol 0,44 0,41 0,39 0,59
Epi-globulol - - - 0,59
Epi- a-cubenol 0,30 0,44 0,42 0,52
Inconnu 1 0,58 0,73 0,78 0,63
Zingiberon 0,72 1,06 0,62 2,86
a-eudesmol 1,48 1,67 1,65 1,20
a-bisabolol 0,28 0,36 0,31 0,72
-cedren-9a-ol 1,22 1,10 0,94 1,05
Inconnu 2 0,82 0,63 0,71 -
Rétinol 1,09 1,18 1,20 1,81
4-gingerol 1,61 1,40 0,99 1,07
4-shogaol 1,15 0,93 0,71 0,94
6-paradol 0,94 0,75 0,73 0,97
6-shogaol 11,03 10,24 9,78 7,52
Méthyle 6-shogaol 0,56 0,64 0,68 0,98
6-gingerdione 1,40 1,42 1,58 2,47
8-paradol - - - 0,56
10-shogaol 13,95 5,67 5,98 0,29
6-gingerol 1,55 1,83 2,25 2,59
Composés oxygéneés totaux 40,58 31,99 31,38 28,98
Composés non oxygénes totaux 49,34 56,00 62,43 49,22
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Ces résultats confirment que I’hexane est un bdraebeur des composés non oxygéeneés
en utilisent le SOXHLET (56,00%). Par contre, latlol est un bon extracteur des composés
non oxygénés par micro ondes (62,43%) et se peserssi comme un bon extracteur des
composes oxygénés par SOXHLET (40,58%) et par runces (31,38%).

Le zingiberéne, et le n-shogaol, sont les deux om@p majoritaires de I'oléorésine de
gingembre, et leur teneur est variable selon ldhou# et le solvant d’extraction.

Les Composés non volatils et piquants du gingenmdaesomposent principalement de
n-gingérols, n-shogaols, n-paradols et zingeroms. [@incipes piquants produisent une chaude
sensation dans la bouche. Toutefois, le gingérothesmiguement instable et est facilement
converti en shogaol sous haute température.

L’éthanol est un bon extracteur du n-shogaolse SOXHLET est une bonne méthode
d’extraction de ce dernier (26,13%,), au profit diagiberene avec 26,42 % en MO et
seulement 20,80% en SOXHLET.

Le rétinol est la forme active de vitamine A, gst directement utilisé par le corps. Il
est parfois utilisé dans le traitement des acné®res. L’hexane est un bon solvant
d’extraction de rétinol, et la micro-onde est wwne méthode d’extraction de ce dernier
(1,81%).

Donc, il est impossible d’affirmer qu'un tel ou t®blvant est meilleur. Car, il existe
plusieurs parametres influencant notre choix.

Afin de tenter de donner une explication des phé&@wms intervenant lors d'une
extraction par micro-ondes au sein de la matriagitade, les caractéristiques des composés
majoritaires de I'isolat de gingembre seront ansdgs

La température d’ébuliition, le moment dipolaire,constante diélectrique, la structure,
la solubilité¢ dans le soivant et les proportions rdahogao) et du zingibérene molécules
principales et majoritaires de I'extrait de gingembbtenu par micro-onde et par les méthodes
classiques (EV et SOXHLET), sont présentés datableau (2.08).

Une question vient naturellement a la lecture detebleaux : « Pourquoi obtient-on
plus d’hydrocarbures par (MO + éthanol) et (SOXHLEhexane), et que ces produits ont une
température d’ébullition plus basse? »

Effet de la température :

Le zingibérene est le composé majoritaire de faitde gingembre, quels que soient la
technique et le solvant d’extraction utilisés.

L’extraction par MO se déroule en 10 minutes algue (TEV et le SOXHLET)

nécessite respectivement au minimum (3 heureshetufes). Compte tenu de ces temps, on

Optimisation et comparaison des cinétigues d'etiom des extraits de gingembpar procédés
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pourrait imaginer que les composés oxygénés, at pbébullition généralement élevé ¢
shogaol = 427°Ciy’auraient pas le temps d’étre totalement distiflgsartir du systéme rapi
d’extraction assistée par mi-ondes. Doncd majorité des composés extraits sere
supposés étre de nature non oxygéenée avec des réeomps d’ébullition plus bas:
(Tep zingibérene = 126°C).

Mais, lors de [l'extractior, la quantité des molécules extraites est nettemébrg
inférieure ala quantité du solvant utilisé, est dola température d’ébullition du mélan
(solvant + composés aromatiques) impopar la température d’ébullition du solv (eau,
éthanol, hexanegt ne dépenpas dda température d’ébullition des composés de I'dtx

Donc la différence de composition chimique entre lesc@dgs d’extraction peles
méthodes classique par MC ne peut étre imputée uniquementdempeérature d’ébullitio
des composés, mais baséss sur des phénomeénes de solubiiite.

L’ensemble de ces résultesten accord avec ceux proposeés par Ferhcoll au cours
de I'extraction assistée par mi-ondes (ESSAM) de plusieurs variété<C. sinensi§”.

Effet de la solubilitédes composés et de la polarité du sol :

Un taux important deingiberene(26,42% dans le gingembre sec est extrait par
(MO + éthanol) d0 &absorptionrapidede I'éthanol du rayonnement de mi-ondes, ce qui
fadlite la solubilité de zingibene dans le solvanPar contre, pour I'extraction par I'hexe
on peut remarguer un taux peu important de zeréne extrait paMO par rapport a celui
extrait par SOXHLET¢eci es di a la faible absorption de ’hexane du rayonndrdemmicre-
ondes.De plus, la durée d'une extraction par les méthodessiques (SOXHLET) st
importante, donc chaqueoléculea du temps pour étre disé# quasi totalement, du fait la
courte durée d’extréion par MO De ce fait, le phénomene d’extraction s’appuiera plus st

solubilité que sur la température d’ébulliti

Tableau (2.08) :Caractéristique des composés majoritaires de I'éxteegingembre

Structure Température| Solubilité | SOXH | MO
d’ébullition dans o o
(normale) °C| I éthanc ° 0

Zingiberéne
126 - 127 Soluble | 20,80 | 26,42

n-Shogaol 427-428 Soluble 26,13 | 16,47
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I1-3.1. Modélisation des données cinétiques
Pour mieux comprendre les résultats trouvés, nbboissaprocéder a la modélisation de
la cinétique d’extraction des extraits obtenuslpsudeux méthodes (classique et micro-onde).
Pour réaliser cette étude, nous devons poser gedhgses simplificatrices a savoir :
1- Aucune réaction chimique n’a lieu lors de I'exttion;
2- L'huile essentielle est considérée comme urt&aoloique ;
3- La pression et température sont maintenues axwest le long du réacteur ;
4- Le systéme se comporte comme un lit fixe dasdri@s phases (les particules ne bougent
pas durant I'écoulement de la vapeur) ;
5- la diffusion de vapeur a l'intérieur des patsusolides est négligeable.
La forme hyperbolique des cinétiques d’extractices axtraits de gingembre, nous
permet de dire que cette cinétique d’extractionceshparable a la cinétique d’'une réaction
chimique du premier ordre.

On peut schématiser la cinétique d’extraction dede$ essentielles de gingembre

comme Ssuit :
Huile essentielle Huile essentielle
(Contenue dans la matrice (Extrait)
t=0 Y, 0
t >0 Y, - Y(t) Y(t)

Y(t) : le rendement en extrait a I’ instant t,
Y, : Le rendement en extrait a I'équilibre.

En suivant le rendement au cours de I'extractionpeut dire qu’a l'instant t = 0 (début
de I'extraction), la totalité des huiles essengel, se trouve dans le substrat végétal. A un
instant t quelconque une quantité d’extrait arébfipérée ce qui nous permet d’avoir la valeur
de Y(t). Il reste dans le matériel végétal a cepemune quantité d’extrait proportionnelle a
« Y, - Y(t) ». Si on assimile la cinétique d’extraction gmgembre a celle d’'une réaction
chimique d’ordre « 1 », la vitesse de cette réactist donnée par la relation suivante :

dYe —Y(1)]
B dt

= k[Ye = Y(8)]

Par intégration de cette équation différentielleobtient :

—kt = log [Ye_TY(t)] =1 Y(©)

Y,

|
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En général, l'extraction suit une cinétigue de pesmordre dont ['éguation
"Log (1-YvYe) = f(t)" est linéaire. Dans le cas, de I'extian d’huile essentielle et
d’oléorésine de gingembre, la cinétique d’extractest bien similaire a celle d’une réaction
chimique du premier ordre, et a celle obtenuelpamodéle développé par Spiro et Selwood

dans une étude sur le mécanisme d’infusion deféneaa partir du café (83.2.):

1 [ L ] = kjt
Rl -vol ™Y
Avec :
k : la constante au premier ordre du rendementidetion

t : temps d’extraction

j : 'étape de I'extraction

En posant : z = log [Y _Y; (t)]

[1-3.1.1. Modélisation de la cinétique d’extraction des huile essentielles de gingembre
obtenues par EV et par MO

A la lumiere des résultats expérimentaux, nous s\yn d‘une fagon pratique, retenir
une teneur final&,, en extrait.

Afin d’appliquer le modéle ci-dessus, on trace desirbes de variation de «z » en

fonction du temps :

Tableau (3.01): Modélisation de la cinétique d’extraction d’leudssentielle de
gingembre obtenue par EV et par MO
Méthodes
d’extraction Par EV Par MO
Matiere Gingembre | Gingembre Gingembre sec
végétale sec frais
Puissance - - 300 450 600
Watt
t z t z t zZ t zZ t z
2 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
. 15 (0,051 60 |0,099] 4 |1,173] 3 | 1,319| 2 | 1,290
30 |0,792| 120 (0,474 5 |2,000| 4 | 2,221| 3 | 2,288
(min) 60 |1,386| 180 | 0,835 6 |2574| 5 | 2532| 4 | 2,810
90 |2,031| 240 |1,080| 7 |3,044| 6 | 3,320 5 | 3,387
8 3,738 7 |3949| 6 | 3,829
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Les figures ci-dessous illustrent la variation de»<en fonction du temps d’extraction :

2,5 -
2 .
1,5 -
N 1 -
0,5 -
: temps(min)
O T T T H 1
0 20 40 60 80 100
Figure(3.01): Modélisation de la cinétique d'extraction de
I'HE de gingembre sec, obtenue par EV
1,2
1 .
0,8 - kl k2
0,6 -
N
0,4 -
0,2 -
temps (min)
O T T T T T 1
0 50 100 150 200 250 300
Figure (3.02) :Modélisation de la cinétique d'extraction
de I'HE de gingembre frais, obtenue par EV
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4,5 -
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3 A ® 450 watt
2,5 - 600 watt
N
2 .
1,5 -
1 .
0,5 - .
temps (min)
O B T T T T 1
0 2 4 6 8 10
Figure (3.03): Modélisation de la cinétique d'extraction
de I'HE de gingembre sec obtenue par MO

Interprétation des résultats :

Ces figures montrent bien que la vitesse d’exiactie I'huile essentielle de gingembre
obtenue par MO est clairement plus rapide que adkenue par EV,et confirme aussi les
resultats obtenus lors des études précédentes,lelonodele peut décrire les deux méthodes
d’extraction.

Nous pouvons observer a partir de ces figures, I'guraction suit deux étapes avec
deux pentes différentes:

« Une étape d'extraction rapide avec des constanieplus importantes. Celle-ci
correspondrait a I'extraction de 'huile superfli@e par un phénomeéne de diffusion libre.

* Une deuxieme étape avec une extraction plus lerde des valeurs de constantes k
plus faibles que k1. Celle-ci pourrait étre attébua I'extraction de I'huile essentielle située au
coeur de gingembre. Cependant, la quantité d'hédepérée dans la deuxiéme étape est tres

faible.

Tableau (3.02 : Valeurs des constantes de vitesse

Les constantes de vitesse k1 ko
(min™)
Gingembre frais 0,0061 0,0041
Entrainement | —~ o p 0,0494 0.0215
3 la vapeur ingembre sec , ,
300 Watt 0,827 0,568
Micro-ondes 450 Watt 0,902 0,597
(gingembre sec) 600 Watt 0,998 0,520
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* A partir de ces résultats, nous remarquons aussidams le cas de I'extraction par
micro-onde k devient plus importante a des puissances plusdgsaralors quejkdemeure
plus faible.Cette augmentation est due a la présence de vapesihaute pression qui permet
d'atteindre plus de sites endogénes.

* Nous observons encore, que dans le cas de I'éirmaoar entrainement a la vapeur
d’eau, les constantes; &t k, de gingembre sec sont plus importante quet k. de gingembre
frais respectivement. Le séchage des épices joune dn réle important dans la cinétique

d’extraction.

[1-3.2.Modélisation de la cinétique d’extraction des oléd¥sines de gingembre obtenues

par SOXHLET et par MO

Les résultats de la modélisation sont regroupés Baiableau suivant :

Tableau (3.0%) : Modélisation de la cinétique d’extraction des oésmes de
gingembre sec obtenues par SOXHLET et par Micrceend
Méthodes
d’extraction SOXHLET Micro-ondes
Solvants Ethanol Hexane Ethanol Hexane
utilisés
t(min) z t(min) z t(min) z t(min) z
15 0,447| 15 0,656 1 0,427 3 0,033
z =f(t) 30 | 0,766] 30 | 1,107| 2 |0,755| 4 | 0,338
45 1,070 45 1,539 3 1,278 5 0,505
60 1531 60 2,120 4 2,027 7 1
75 2,359| 75 - 5 2,698 8 1,375
- - - - 7 4,31 9 2,91
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2,5 -

15 - —e—Ethanol
N —e—Hexane

temps (min)
0 T T T 1
0 20 40 60 80

Figure (3.04):Modélisation de la cinétique d'extraction
d'oléorésine de gingembre sec par SOXHLET
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Figure (3.05): Modélisation de la cinétique d'extraction
d'oléorésine de gingembre sec par MO

Nous pouvons observer a partir des courbes ci-desgle les valeurs de k varient
significativement pour chaque solvant utilisé. @ mrouve l'influence de la nature du solvant
sur l'efficacité d’extraction d’oléorésine de gimgere. En effet, une augmentation de la
température entraine généralement une diminution laleviscosité, augmentant ainsi
significativement la diffusion des molécules daassblvant, et par conséquent amélioré la
cinétique d’extraction qui se traduit par 'augnagitn des valeurs de k. ces résultats sont donc

en accord avec ceux obtenus précédemment.
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[1-3.2.Compréhension des phénomeénes mis en jeu eeoanisme de I'extraction par MO

La principale question qui se pose tout au longcdte partie est pourquoi les
opérations d’extraction de I'huile essentielle deggmbre sont accélérées par MO ?

En effet, la synthése des diverses études reaksgd®ffet de I'extraction sous micro-
ondes en termes de cinétique d’extraction, de ldétgation de ce cinétique, et a celle de
I'effet de la température, a permis de répondree aype de question et de proposer un
mécanisme possible spécifique au procédé d'extragar micro-ondes.

Du point de vue de la chimie quantique, I'énergiamique associée au chauffage
micro-ondes, d’une fréquence de 2450 MHz, estatelie de 1.62 I8'J (10° eV). Elle est trés
inférieure aux énergies d'activation chimique e¥3pour la liaison covalente OH, 5 eV pour la
liaison hydrogéne, moins de 2 eV pour les liaisdesVan Der Waal$". De ce constat
scientifique, I'activation moléculaire directe paicro-ondes ne peut étre mise en cause pour
justifier des effets apportés dans diverses ingatitins physiques et/ou chimiqués>"

Ainsi, dans le domaine de I'extraction, seul I'¢ffleermique des micro-ondes peut étre
avancé pour expliquer les rendements obtenus. @apgnl'accélération des rendements
d’extraction peut étre di a une combinaison sygemides deux phénomenes de transport :
gradients de masse et de chaleur. En effet, damsde de l'extraction par les méthodes
classiques (EV et SOXHLET), le transfert de mass@reduit de l'intérieur vers I'extérieur,
tandis que le transfert de chaleur se produit edeérieur vers l'intérieur. Pour I'extraction par
MO, les deux phénoménes de transport sont dansélaemdirection, de lintérieur vers
I'extérieur (figure 3.06).

Dans le chauffage conventionnel, le transfert dalezhr dépend de la conductivité
thermique et de la différence de température exista travers de I'échantillon. De ce point de
vue, la température augmente lentement dans leumdliudié. En opposition, et grace a I'effet
volumétrique du chauffage par micro-ondes, une é®ren température est obtenue plus
rapidement, dépendant de I'énergie ou de la puigsaricro-ondes apportée et du facteur de
pertes diélectriques du matériel végétal irradié.effet, lors de I'extraction par micro-onde,
I'échauffement du matériel végétal solide s’effectupar conduction via le courant de vapeur
du solvant sensible aux micro-ondes (eau, éthadaob.fois porté a sa température d’ébullition,
il solubilisera le soluté. Ce processus est idemti@ celui mis en ceuvre dans un procédé
d’extraction classique, le gain porte alors seuldsar la réduction de la durée de chauffe.

Ces constatations mettent en évidence la différeexistant entre le chauffage

conventionnel et Iirradiation par micro-ondes.
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\
\

Extraction
conventionnee

Extraction par
micrc-onde:

—  Transfert de matiére

Transfert de chaleur

Figure (3.06) : Mécanismes d’extraction des extraits de gingerphardes deux méthode

U7

11-3.3. Impact environnemental

Du point de vue environnemental, la quantité caéleulen émission de dioxyde de
carbone dans l'atmosphére, est plus élevée darmmdedes extractions par les méthodes
classiques comme le montre le tableau ci-dessous :

Tableau (3.04) : Quantité de C@émis dans I'atmosphére par les méthodes d’exract
Solvants H,O Hexane Ethanol
Méthodes EV MO SOXH MO SOXH MO

d’extraction

Quantité extraite 0,202 0,210 0,375 0,265 0,312 0,33
Q)
Temps d’extraction 120 10 75 10 90 08
(min)
Puissance 350 1150 260 1150 260 1150
(Watt)
L'énergie 0,700 0,192 0,325 0,192 0,390 0,15
d’extraction
(KWh)
Kg de CO;rejeté / | 30,60. | 08,071. 07,65. 06,40. 11,04. 04,03.
Kg d'extrait 107 107 107 107 107 10
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figure (3.07): Quantités de COrejetées dans I'atmosphére par les

Ces calculs ont été réalisés selon la littératmmagxe): pour obtenir IKWh d’électricité

a partir de gaz naturel88g de dioxyde de carbone sont émis dans I'atmosploesede la

combustion de I'énergie fossile

v' Le procédé d’extraction par micro-ondes est égatgmlus économique en termes de

guantité de solvant utilisé. Dans le tableau csdas, nous avons calculé le volume du solvant

utilisé par kilogramme d’extrait

conditions optimales qui ont été déterminées.

Tableau (3.05) :Volumes de solvants utilisés
Solvants Méthodes Masse de| Volume du Volume du
d’extraction I'extrait solvant solvant (L)/Kg
(9) (L) d’extrait
Hexane SOXH 0,375 0,170 4,53. 10
MO 0,265 0,050 1,89. £0
Ethanol SOXH 0,312 0,170 5,44. 0
MO 0,335 0,050 1,49. 0

pour les deux heiggues (MO et SOXHLET) dans les

Optimisation et comparaison des cinétigues d'etiom des extraits de gingembpar procédés
classiques et par micro-ondes
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® SOXHLET
""" O Micro-ondes

(volume du solvant (1)
/ kg d'extrait).102
w

Ethanol Hexane

Figure (3.08): Volume de solvants utilisés par les deux
métodes d'extraction

La figure (3.08) montre que le volume du solvanilisét dans I'extraction par
SOXHLET est trois fois plus grand que celui uéldans I'extraction par micro-ondes. Donc le
procédé d’extraction par micro-ondes permet adesigiminuer le volume de solvant utilisé.
11-3.4. Etude technico-économique de la méthode di&raction par MO

La méthode d’extraction des huiles essentielles p@ro-ondes s’est avérée fiable,
écologique, rapide et adaptée a I'extraction dailthessentielle de gingembre. Ce procédé
respectueux de I'environnement fournit une huileeasielle de haute qualité et pratiquement
identique a celle obtenue par la méthode convemgilen En vue de rendre cette méthode
originale comme méthode d’analyse de routine desdadboratoires industriels de contrdle de
qualité, il est indispensable de faire une étudmeémique pour connaitre le colt total d’une
analyse par la méthode classique (EV) et par noodes. Cela permettra d’apprécier les
performances de cette nouvelle méthode aussi higrooht de vue technique qu’économique.
Le codt de I'extraction, résumé dans le tablea®5)3.comprend plusieurs parties :

L’énergie électrique consommée durant I'analyse, le four micro-ondes de laboratoi
consomme en moyenne une puissance de 1150 W, chalgffe ballon classique utilisé
consomme 350 W, alors que le KWatt-heure colite 5’'BA

Le colt du matériel : pour les deux méthodes I'étude technique a éecteiée avec le
four micro-ondes domestique Samsung acheté a 2BO@&t un chauffe ballon, d'un méme
montant en moyenne selon la contenance.

L'amortissement: L'un des objectifs de la comptabilité est de @nésr une image
fidele de la société. Pour cela, on comptabilise,tant que charges d'amortissement, la

dépréciation et l'usure que peuvent faire subiMi@ et I'EV. Il est calculé sur la base de

Optimisation et comparaison des cinétigues d'etiom des extraits de gingembpar procédés
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I'utilisation continue du matériel, pendant une &ude dix années. Cette durée comprend une
période de travail effective de 2500 jours.

Avec la micro-onde, 10 min sont suffisantes poummieer [|'extraction d’huile
essentielle de gingembre, il est alors possibl&§ettier 20 analyses par jour, ce qui fait plus
de 50 000 analyses pendant la durée de I'amortesede I'appareil.

Pour le systéme classique de I'entrainement apawa 2 heures sont nécessaires pour
finir I'extraction, donc il est possible d’effectugue 3 analyses par jours, ce qui fait moins de
7500 analyses pendant la durée de I'amortissenecidmpareil.

On peut résumer ces résultats d’analyse danslEatabuivant :

Méthode Amortissement Codlt du matériel
d’extraction pour une analyse
EV 7500 analyses—» 20 000DA
Une analyse—>» x DA x=2,67 DA
MO 50000 analyses—» 20 000 DA
Une analyse—» x DA x=0,4 DA

Tableau (3.0¢) : Colt d’extraction d’huile essentielle de gingempae les deux
méthodes
Méthode d’extraction EV MO
Temps d’extraction (min) 120 10
Rendement (%) 4,04 4,20
Quantité extraite 0,202 0,210
(9)
L’énergie d’extraction 0,700 0,192
(KWh) /une analyse
Le colt énergétique (DA 3,500 0,134
/une analyse
Codt du matériel (DA) 2,67 0,4
/une analyse
Co0t total (DA) /1Kg 30544,55 2542,86
d’extrait

Les résultats de cette étude économique ont pelenienstater que :
* Le codt d'une extraction par micro-ondes est 1k foioins cher que I'extraction
classique par entrainement a la vapeur d’eau.

» L’extraction par micro-ondes nécessite moins d'giecet de temps de travail

Optimisation et comparaison des cinétigues d'etiom des extraits de gingembpar procédés
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» Cependant nous sommes malgré tout dans la phaserampe de cette technologie.
Beaucoup de travaux restant a réaliser tant splale du fonctionnement, que sur le plan du
design évolutif des micro-onded. serait important d’exploiter les résultats ohtsna
I'échelle laboratoire pour les transférer a I'édhepilote puis industrielle. En effet,
lindustrialisation de ce nouveau procédé proprexataction des extraits doit répondre aux
critéeres de l'industrie de la parfumerie, de lanaé8que et de la pharmaceutique.

L’algorithme des diverses phase d'industrialisatabon procédé est présenté dans

I'organigramme ci-dessous :

Recherche exploratrice

; Stop

A
roduit actif ou Non 1

meilleure métho

A\ 4

Etudes chimiques du procédé
4 (laboratoire)

!

Analyses économigque et commercial
préliminaire

I

Non Faisabilité Non
technique et
gconomique

A 4

\ 4

A

Oui

Développement du procédé (pilote)+

Non

Validation

A

Projet industrielle

y

Décision finale

‘Oui

Construction et mise en route

Non

v
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Conclusion générale & perspectives

Dans le cadre de ce travail, nous avons étudié addisadion, I'optimisation et

'application d’'un nouveau systeme d’extraction desles essentielles et des oléorésines
«lI’extraction assistée par micro-ondes». Cette albbevméthode a été comparée aux
techniques conventionnelles de I'entrainement\éafzeur d’eau et de SOXHLET. Plusieurs
étapes ont permis de parvenir a I'élaboration éa &alidation de ce nouveau procédé
d’extraction assistée par micro-ondes.

Le gingembre frais et sec ont été le supporttadgie cette étude.

Un protocole expérimental simple d’extraction pacnmondes a été élaboré. Les
parameétres tels que le temps d’extraction, la poiss de micro-ondes ou encore ['état
physique de la matrice et la nature du solvantgtintestés et fixés afin de trouver le meilleur
compromis en terme quantitatif et qualitatif. Lésultats obtenus ont montré que :

v' La comparaison d’'un point quantitatif de I'extractiassistée par micro-ondes
avec EV a permis de mettre en évidence des diffése de comportement. En effet,
I'extraction par MO est nettement plus performagte 'EV pour I'extraction de I'huile
essentielle de gingembre car en 10 min, il estiplesd’extraire la méme quantité d’huile
essentielle gu’en 180 min de I'EV. En revanche,rp@xtraction par solvant organique,
SOXHELT reste plus performante en termes de rendeme

v D'un point de vue qualitatif, I'extraction des hesl essentielles et des
oléorésines de gingembre par les méthodes classeptiéncontestablement une méthode de
choix.

En effet, dans le cas des huiles essentielles oésepar EV et par MO, les composés
majoritaires sont généralement des Sesquitegagme oxygénés. Pour le gingembre sec, EV
est la méthode de choix pour extraire ces comp@8593 %), parmi lesquels le zingiberéne
est majoritaire (26,04 %), et pour le gingembrésfries deux méthodes sont similaires.

Alors que dans le cas des oléorésines de gingelfttimrane est un bon extracteur des
COmposés non oxygéneés en utilisant le SOXHLET @®)0 Par contre, I'éthanol est un bon
extracteur de ces composés non oxygéenés par mdesd62,43%). De méme, il se présente
comme meilleur extracteur des composés oxygénésSEHLET (40,58%) et par MO
(31,38%) que I'hexane. Cela edti a I'absorption rapide de I'éthanol du rayonnentEmicro-
ondes, ce qui facilite la solubilité des compos#sscce dernier.

L’ensemble des résultats obtenus au cours de eailtra permis de vérifier les
hypothéses avancées par Von Rechenberg en 19afr@barées par A. Koedam en 1982. En

effet, selon cet auteur, la température d’ébutlities molécules n’explique pas a elle seule le
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phénomene de distillation. La solubilité des con@sodans le solvant serait non négligeable
voire déterminante pour leur distillation. C'estsiique des composés oxygénés plus polaires
et plus solubles dans le solvant seraient distilg®ritairement aux hydrocarbures
terpéniques dont la température d’ébullition estrizont plus faible.
v'Ainsi, nous avons constaté que I'un des avantagd®xiraction par MO est
incontestablement le gain de temps et donc parégquesit 'économie d’énergie. Cette
accélération dans le processus d’extraction estadune combinaison synergique des deux
phénomeénes de transport : gradients de massechatiair.
v'  En revanche, la MO apparait comme une procédurerdion «douce »
permettant de réaliser des économies d’énergieeetlichinuer les rejets de GQlans

I'atmosphére.
A lafin de cette étude, qui a pu apporter des regopertinentes et satisfaisantes aux

diverses contraintes et questions souleveées, destigas, aussi bien sur le plan fondamental
gu‘appliqué, ont été genérées et des perspectieswept étre dégagées pour le but
d’améliorer la quantité et surtouts la qualité eesaits:

» L’extraction d’'un mélange de deux matieres végétaldéa fois, au lieu d’'une
seule matrice. A titre d’exemple, le mélange d’'atiorde gingembre qui posséde une saveur
chaude, avec un ratio du camphre qui a une saveigtef Ces deux especes ont été
mentionnées dans le coran dans le méme verset.

« De méme, l'extraction avec un mélange de solvagartgue, pour faciliter
I'absorption des MO et la pénétration du solvantsdéa matrice solide, par exemple le
mélange de I'éthanol et de I'hexane.

* Faire des évaluations en variant la puissance daidao-onde pendant des
périodes alternées. Il est possible d’amélioreréaslements d’hydrodistillation. Dans notre
étude la puissance a été constante lors de I'histiitation.

« Evaluer la possibilit¢ d'extraire les huiles essdlais uniqguement avec
I'humidité que constitue la matiére premiére, paraple dans le cas de gingembre frais.

L’ensemble de ces points ne pouvant étre résolus léacadre de ce travalil, ils feront

I'objet d’études ultérieures dans d’autres theses.
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Annexe

Propriétés chimiques
1.Indice d’acide (1A)

Le nombre de milligrammes d’hydroxyde de potassiéunessaire a la neutralisation des
acides libres contenus dans 1 gramme d’'HE

Mode opératoire :

On pese 0,5 gramme d’extrait, et on les dissous @&aml d’éthanol, puis on y ajoute 3
gouttes de phénophtaléine, ensuite neutraliséggquale avec la solution de KOH (0,1N)
L’indice d’acide est donc donné par la relation :

5,61.V
A= IR ¢ )

m

Avec :
V : le volume en millilitres de la solution de KQH

M : la masse en grammes de la prise d’essai.
2.Indice d’ester (IE) :
Le nombre de milligrammes d’hydroxyde de potassidémessaire a la neutralisation des

acides libérés par hydrolyse des esters contemssldgramme d’huile essentielle.

Mode opératoire :

Peser 0,5 gramme d’extrait. Ajouter a l'aide d'ungette 6,5ml de la solution de KOH
ainsi que des fragments de pierre ponce. Adapteéftegérant a reflux au ballon, et le placer
ensuite sur le manteau chauffant. Maintenir ledmadlur le manteau chauffant pendant une heure a
100°C. Laisser refroidir le balion et démonterued. Ajouter 0,5 ml d’eau, puis trois gouttes de
solution de phénolphtaléine. Titrer I'excés d’hydrde de potassium avec la solution d’'acide
chlorhydrique. En paralleie a la détermination,eefifier un essai a blanc, dans les mémes
conditions
L’indice d’ester est donné par la relation :

28,05

E=——Wo=V) = IA (@)

Avec :

Vo : volume en ml d’'HCI pour le blanc ;

V., : volume en ml d’'HCI pour la détermination ;
m : masse de la prise d’essai (Q);

IA : indice d’'acide.



Annexe

Proprietés physiques
1. Densité a 20°C
C’est le rapport de la masse d’'un volume d”extea®0°C a celle du méme volume d’eau
distillée a 20°C.

Mode opératoire :

A l'aide d’'un pycnométre, peser successivement @menvolume d’eau distillée (E) et
d’huile essentielle (HE). Peser le pycnometre \(lB). Entre chague mesure, le pycnométre doit
étre soigneusement nettoye avec de I'eau et déttiae et séché. Mesurer la température de 'huile
essentielle.

La Densité relative a température ambiante :

Myg — Mpy

.(3)

d =
TA
mg Mpy

La densité relative & 20°GLz, = dTA/ 0,9982.(0,0007. (T, — 20)) (4)
) . ) . A

Avec :

0,9982 g/ml est la masse volumique de I'eau a 20°C
0,0007 est un facteur correctif ;

Ta : température ambiante( C°);

dra : densité a température ambiante.

2.Indice de réfraction a 20°C

Rapport entre le sinus de I'angle d’incidence editeis de I'angle de réfraction d’'un rayon
lumineux de longueur d’onde déterminée, passaititittedans 'HE maintenue a une température
constante.

Mode opératoire

Placer quelques gouttes d’huile essentielle spritgne de maniére a ce qu’elle le recouvre
completement. Observer par I'oculaire. Une lignesdparation entre la partie claire et la partie
sombre apparait dans le champ de vision. Lire lsunee

L’indice de réfraction a la température de réféeshest :

n5 =1} +0,0004.(t' — t) ce e eev v (5)
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Avec :
t’ la température de référence est de 20°C

t : température de I'extrait
D : valeur de lecture

Mesure de I'humidité :

La détermination de la teneur en eau des échargiicété réalisée par dessiccation.
Aprés homogénéisation du produit, réduit en finsamaux, 2 a 5 g d‘échantillon ont été introduits
dans une capsule. La capsule a été par la suiteliite dans i‘étuve chauffée a 105 °C, et incubée
jusqu‘a un poids constant.

Le taux d‘humidité, exprimé en pourcentage par regoo poids frais des échantillons, est
donné comme étant :

my —m,

H% =——*100............. (6
= ——=x (6)

Avec :

ml : la masse de la prise d’essai avant séchage ;

m2 : la masse de la prise d’essai apres séchage.

Donc les rendements d’extractions sont calculésgpguort & la base séché:

_ Myg
a- H)mfmis

-(7)

ySéC
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Production d'électricité - a partir de gaz naturel (% de la production totale)
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